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AB' Alfin polymers are prepd. by continuously mixing unsatd. org. monomers,- 
Alfin catalysts, mol.-wt. regulators, .and solvents and then carrying out, 
, the polymn. at- elevated -temps., regulating mol. wt. by the-addn. of , 
mol.-wt. moderators. -'The reaction mixt. is then treated with C02, O,^ or 
" an org. ester,- with th'e.-.C02 converting organometallic compds. into org. 
' acid salts, the O converting organometallic compds. into the ■ . 

corresponding 

acetylenes and cyclopentadienes, and the org. esters converting 

aCety i!id e cyclopentadiene-organometallic compds. into metal salts, substituted 
acetylenes, and substituted cyclopentadienes. Liq. materials, 

unconverted - * _ ^ 

monomers, liq. low polymers, and solvents are sepd. from. the reaction 
mixt., water-sol. salts are extd.., and the resulting dispersion is steam 
distd. and the solids recovered.' The Alfin polymer is then washed and 
dried Thus, a dispersion of 88 kg. liq. Ha at 116. degree, in 231 kg. .- 
isooctane (I) was prepd. .at 35 psig.. A 231-kg. portion of this 

dispersion , , . ^ 

was mixed with 953 kg. I, and 54.4 kg. iso-PrOH- was then added over 3 

hrS ' with cooling, to hold the temp, at .apprx. 66. degree. .■ BuCl (86.2. kg.) 

then added over 5 hrs., the mixt. was stirred 1 hr., and 43.1 kg. 
propylene was added to convert the BuNa to allylsodium, giving butane as- 

by-product. This catalyst slurry (59 -kg. /hr . ) was added to a "actor, . 
where butadiene (II) and isoprene (III) were added at 218 and 54.4. ;. 
kg./hr., resp.',. together with 1.59 kg./hr. 1, 4-dihydronaphthalene mol.- 

regulator and 1934.5 kg./hr. r solvent. All addns. were made at 
38. degree.. The reaction temp, was held at 66-72. degree. .by cooling, 

the pressure was 50 psig. The reaction mixt. was fed through a series 

reactors, over a total reaction time of .apprx. 3 hrs. The polymer- 

contg . 

effluent was then passed at the rate of 56.8 l./min. into a 
carboxylation ' . „. . 

aoo., where it was treated with 878 i./hr. C02: Residence time m this 



was 



wt . 



and 



into reaCt ° r 1 ^ Carbox y iaced w as . passed at 2227. kg. /hr. 

a solvent stripper, where it was mixed with- water at 8 8. degree to'ext '' 
water-sol. salts, heated to 100. degree, by the addn. of steam and . 
hydrocaroon vapors, and distd.to remove solvents .and residual monomers. 
I. ii, and in were sepd . f dried , and recycled . lz dilaer was seDd . 

column .or heavy fraction and discarded. The treatment of the * 
polymer-contg. effluent with 0 or PhOAc was carried out similarly The 
..product was obtained in the form of a rubber crumb contg. .apprx.60 wt. ' 

water and only small amts. of mol.-wt. regulator apd solvent.' The crumb 
was washed with 4 9.2 l./min. of cold water, pressed to reduce the wateT 
content. to .apprx.9%, heated to .apprx. 14 9. degree. .under pressure, and 
placed in an expansion chamber, where steam and solvent were boiled off 
The product was then ready for processing. This process is economical ' 
since solvents and unreacted raw materials are recycled. The use of It- 
alone and in mixts. with styrene as monomers was also claimed. 
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A continuous alfin polymerisation process includes a step whereby •■ 
after the finish of polymerisation the reaction mixture is '""^ 
treated with one of carbon dioxide, oxygen or an organic ester to' 
. react with the acetylides and metal derivatives of 

cyclopentadiene which are present in the reaction mixture. 

The recycling of solvent containing increasing amounts of 
cyclopentadiene and acetylene would have poisoned the catalyst. 

The ester is the ester of an alkyl alcohol and an aliphatic 
acid which contains 1-20C. The ester is of an alkyl or aromatic 
alcohol and an aliphatic or aromatic acid containing 6-20C. 
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HAIIOHAI. BIBiEEHBHS ABD 'OHEfflCOAI OOHPOEAJEIOT 
99 Park Avenue, Kw York, Sf.I. » T.St .A. 



Kontinnierliohes Yerfabren sur Herstellnng von Alf in- 
Polyaerieaten dnrcb Polymerisation von Alf in-Mononereri 
in organlsoben IBBun^Bittein nnd eur SUokgewlxmung nnd 
Bliekleitung dee LSBungamiirfeels 



Die- Brf indung betrif f t eia Verfabren snr kontlnnierlioben 
Herstellung von Alf in-Polymerisaten tmd insbesondere ein 
kontinnierliehes Verfabren zur Herstellung von Alf in- 
Polymerisaten ana den Monomeren in SegenMart einea W- 
* sungsaittels, vobei die Alfin-PolymeriaatreaJrtionBBisobnttg 
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geaafl drei versehiedenen AuefOhrungaf oraen der vorliegen- 
den Brfindung nit Kohlendioxya: oder Saoeratoff Oder einen 
organiBcben Bater bebatidelt vnd Mstnogsoittel und gegebe- 
nenfalla unumgeBetHtea Honoseres rurlickgovormen • und bti~ . 
rtteigeleitet wird. 

Ea soli betont warden, daB.die vorliegeude Erfindnng drei 
getrennte AuBflmrungsforBen uafaflt* 41 * Yerwendung Ton 
Sohleridioxyd, die Yerwendung von Saueratoff l»w< die Ye*- 
wendting einea organiaoben Esters eineehlieBen. 

Bei der AusfHhwngsf orm . dex vorliegenden Erfindnng ait 
Kotilendioxyd wird die Alfin-PolyneriaatreaJctionsaiecflrang 
Bit Koblendioxyd bebandelt, ua organonatallische Yer- 
bindungen, Vie Aeetylide und Altaaioetallcyolopentadien- 
verbindungen, in die Sfturesalae uafcuwandeln. 

In der AusfuTurongsfora der vorliegenden Brfindung Bit 
Sauerstoff .wird die Aim-Po3^erisatr©amonsBlB<&ung 
mit Baueretoff bebandelt, ua die TJtowandlung von organo- 
aetallischen Aoetyliden und Oyclopentadienverbindungen 
in" die entBpreohenden Aoetylene und In Cyelopentadien bu 
verhindern. 

In der AnafUhrungsfora der vorliegenden Brfindung Bit or- 
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ganisolie* Brber wird die Alfia-Polyrarisatreafctionsai- 
eohtrag. sdt einen orgaaisohen Ester behaadelt, ton Katriran- 
aoetylide in anbstituierte Acetylene trad fetriumoyolo- 
: perrbadiene ±n mibstitnierte Cyolopentadiene uinBuwandeln. 

-Dae erfindnngagea&Be Yerfahren ist is fast alien Punkten : 
bei, alien drei AusfUhnmgsforaen (ftir Kohlendioxyd, Saner** 
stoff nnd organischen .Ester) identisohund vo ein geririger 
Unterschied durch die jeweilige' einzelne Aneftihrungef orm 
erforderlich vird, ist dies naohfolgend ±m einzelnen ge- 
tt&u besohrleberi, 

Bin OrganoaltalimetalltatalyBator ftir die Polymerisation 
von Olefinen nnd inabeaondere von Dienen mit. der Bezeiob- 
nung. "Alf in-Iatalysator a ist bareits 1947 beschrieben vor- 
den. Dabei leitet sicb der Same "Alfin" von der Terven- 
dung eines Alkohola und sines Ol efin s bei seiner Her- 
stellimg ab. Der Aliohol* ein Hetbyl-n-alkylcarbinol, ge- 
vobnlicb Isopropanoi, in Poma des Hatrium3alzes f das 
Olefin, ebenfalls in Pora des Hatriinnaalzes, nnd ein 
Ar^allaetallhaloijen^ bilden einen Komples, dor den la- 
tely sator ; i6J3tc*llt^ 

To-: lie cc Kataiysa*i;oron v/irfi angegeben, dafl sie die Pc- 
Iv^v-'-ricxticT) vo?, Bntadi2n, Isoprau una andercn Dienen, 

- 3 - 
909820/1227 

BAD OR;g!nal 



"1800935 

3-75 . 

alleia oder miaamneu mit anderen nlsobpolyaeriBierljeren 
organiachen Verbindungcm, . In den xneietfen Pallen olefini- 
.etsher Jfatur, bewlrken. Der Satalyaatop 1st in Yerlauf von 
Ttotorsuohtmsea liber die Addition von Q*gaaonatri«nwer , bin- ' 
dungen an Diane gefunden vorden, Unter Verwendung einea 
cfaargenveiaen Verfahrena' Bind beraita Jolynerisate von [ . 

1,4-Dioyano-2-buten bergeatellt word en, iudeo daa Honoaere 
in. &ogirairart elnea Alfin-EatelyHators Polymerieationabe- 
dingnngen nnterworfen worden iat; Die Polyzneriaate warden 
ala ntitalich ala ZKiachenprodukte ftir die Herstellung von 
Polyaolnen ftir achrumpff eate' VolloarbonaSuren und der- 
gleichen beaeiohnet. . 

Die Polytteri'aation von Ithylen unter Verwendung sines Al- . 
fin-Katalyaatora in einsm aliphatischah Kohlenwaaaaratoff- 
IBsxmgBinittel iat ebenfalla bereita beaehrieben wojrden* 
7on dexn eraeugten Polyathylen wird geBagt, aaB ea aieh 
durch seine ZXarbeit , Harts und StabiWtat auazeiofcnet 
und ein Molelculargewiofct tlber 20 000 beaitst. 

Ea ist bereita bekannt, daS .atari rerbeaserte Ergebnirae- 
bei Polymerisationen von Alfin-Iyp erhalten warden JcHnnen, 
wenn al3 LBsungsifiittel beatlanata- itfaer, Acetala und Aaine 
verwendet werdsn. Ee iat die Anaieht gefiufiert vorden, d&3 
die Polymerisation naoh eineiD vollig anderen EoaktionszBe- 
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ohanisnus ablfiuft.als biaber sit Alfln-Katalysa-toren. Stags, 
dens Stand .der fiecbnik. wird Propenylb#nsol polyneriaiert, 
vobei elu Polymerieat mit einean Hblekulargeirioht Ton etva * 
4500 erhaiten nird.. Polybutadien iat ebsnf alls erfcalten 
. worden K ea wird Jedooh daa Holekulargevicht nicht angege- . 
ben. 

Me au.a Dienen. allein Oder BiacbpolyineriBier.t mlt Olef i- . 
nen, unter Yerwendung von Alfln-Katajysatoren erbaltenen. 
elastooeren Polymerisate verden ala Alfin-Polyneriaata 
oder Alf in-EantBchnke beseichnet* Aufgnrad der Sohnelli^-v 
katt tmd der Leichtiglceit der.UjaBetanng babeh 4ieaa in 
.den 40er nnd den frttben 50er Jahren betrachtlicliea Interea- 
ee hervorg'eruf en. Me hohe EeairtionsgeBolaflndigkeit fllhrt 
jedocb zu Problenen, So batien die JLlfln-fcutaoiiake den 
Hacbteil, ein extrem bohea Mblekulargewicht au beaitsan, 
In ellgeineinen tlber 3 000 000 und.h&ufig ttber 10 000 000. 
Ala Polge davon Bind dieae Polymeriaate war im allgenei- 
nen gelfrei nnd haben hohe Zngfeatigkeit. iibprlegene Ab- 
riebbestandigkeit nnd 'ReiBf eatigkeit, Bind jedpob auch 
aebr zSh und seigen geringe Zerkleinerung xmd denanf olge 
acblecbte Yerbindung auf dem Ifahlverk. Sie Bind de8halb, 
vonn tiberfcanpt, unter Yerwendnng berkflinmliolier Anar&atung 
-Bobvrlerig sm verarbeiten. Damanfolge var InterBase tmd , 
Poracbung in Hinbliok auf die Alf in-Kantachuke bia Tor 
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kursem minimal nnd diese haben in Hire* uraprOnglichan ' 
Ponn eine aebr geringe iommersielle Axnrendung gefundetu. 

Eb Bind berelta Polymerisatidnen vom Alf in-Syp bescbrie- 
beri, die unter Vervendimg eines IdthiruBaliylate tmd einer 
Aliex^llitbi»mverbindnng erbalt'en vorden sind, Die Poly- 
'meriflate Bind weioh und verden auf einem Saute obtikaBahl- ' . 
verfc leioht in glatte Pollen verformt, is Gegenaats su 
Alfin-Polymerisaten, die betr&obtliohe Serkleinertmg anf 
den Mahlwerk nnd/oder den Zusata von Olen erf ordent, da- 
uit auf den Mahlwert gem&fi Diem eine glatte Polie eraengt 
vird* \ 

GemaS dem Stand der leohnik sind biaher lamer ohargemrei- 
se ArbeitsweiBen anr HerBtellung der Polymerisate verven- 
det worden, Ohargenweise Yerfahren Bind Jedoch unBulfing- 
lick nnd einem kommerziellen Yerfahren sohvierig anaupas- 
sen» In einer YerBffentliebxnig.vird die Ansicht geftusiBart, 
dafi das vervendete System leioht ftlr ioritimiiarliche Po- 
lymerisation angejaBt warden kann f da slob daa Polymeri- 
eat am Boden des ieaktionsbehHlters abeetst tmd davbn ab- 
geeogen verden katm r tatsfiohlioh iat Jedoch iein kpjiti*- 
naierliches System boBcbrieben. 

Audi die Eerstellnng von Slastomeren dnrch Binwiricnng 
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'einea llfls^iatalysators anf Propylene ttnd Butadienai- 
Bobtmgen iat bereite beBobri6ben # . Xb yird ohargetnreise ge- 
arbeitet und «s findet eioh kein Himreis anf ein konti- 
nuierliohaB Yerfaliren. 

. DI9 floltvierlgkeitea "beia Tersuoh fler Herstellnng von JLlfin- 
^l^teriji«t«u uach e±n«n kontinuierliahen Yerfahren Hind 
teilveise is Btand der Sedmii beaobrieben. Dabei let 
darauf hingevieeen, daS Alkaliaetallpol^eriBationen von 
Zlastoneren la allgeaoeinen anf cbargenveiae Oder abveob- 
seind halbkontixraierliohe ttnd ehargerrweiBe Bystelne be- 
sohrSnkt Bind, auTgxnnd der langen Zeitspaxmen, die erf or* 
derlioh Bind, ins die Polymerisation su laitiieren vend bie 
anr gewtasehten TJtaBetBung fortsruXUbren, Ane dsn Stand der 
leohnik gebt horror, daS bereitB Torgaschlagen vorden -iflt> 
derartige Polywrisationen in kontinuierliohen SBfcren 
durobjrafUbren 9 wobei die Haterialien dnrch innen angeord- 
nete Scbneckeneinrlchtungen gerflhrt Trad lfinge der EBbren 
Yorw&rts bewegt warden, derartige Heaktionsbehfilter baben - 
sioh jedoch nioht als befriedigend ervriLesen, aufgrund der 
.Heigung des klebrigen Palymerisate, slob an den TOnden des 
Healrtionsbeblllters und auf der Scbneoko ansusassaeln, vo- 
durch TOgleiohmilBige Stammg und daazufolge TJngleichnafiig- 
kait des Polymerisats und schliefllicb. vollsttodige Ver- 
stopfung fler Apparatur bervorgerufen wird, was Stillegung 
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«ur Biinlgnng erfordsrt. - 

Jkus voratebendsr YerBf f entlioTrang 1st veiterhln eln System 
bstaumi, Woria das nieht-w&Brise flilssige Terdtinnunga- 
aittel ftir die Soattionfiialaahtmg «1b In ISngsriolitung 
flieflender, langgestMokter sylindrisoher Btroa ausge- 
bildet vird, in den sin Polyrterisationslcatalyfiator und 
dann das Monomers eingefllbrt wird« Sis Polymerisation 
wird dann in einam. ausgeveiteten 3ecirk des Stromes durch- 
geflihrt, der trei Ton Beyegung «nd bei in vesentliohan 
nioht" turbulent em laainarenPIuB gehalten vird; dann wer- 
den die ixmaren Sails des PolymerisatlcBrpers fbrtsohreir 
tend naoh attsssn auf die Peripherie dss Stronee an aige- 
leriJrt, venn dte Strom in LBngsrichtung flieBt* trad der 
Bibb in LBngsrichtung ijevsgende dtlnne ringfSraige Poly- 
mer isatWrper und Yerdtbnungsmittel werden fortsohreitend * 
von derttuBsren Peripberis des sylindrischen Stromas tm- 
ter Vervendung eines Bpezi*Iventil6 ausgetfagen. Dana oh 
vird das- IBEomgsBittel entfemt. ' - 

Bs 1st natilrlich nioht notirendig, dafl sine kontinuierli^ 
che Polymerisation tratar Vervendung eines 'Binvegsystems 
durohgeftihrt. vird, wie es in der obigen YerBffsntliohung 
beschriebon vird, venn dies anoh ohne die Bobvierigkei- 
ten bei der Durohf Uhmng ' unt er Vervendung vcn Alfin-Po- 
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lynerieatari beatiaaft aiva berorangte ixaeitavela* . 

Die obige T«xt)ff «nUlofaimg barOhrt kana die Problem*, dii';\' : 
bei der flbertragnng der Polgrwriaation vera Alfin-Xaat- 
aoboken in kontinnierXianen Beirieb. aoftr atari. 3s lit not- ! 
vendig, daJJ niebt mx. d«r 71sB daa PolynarlBat* dttrob da* 
Bysten, sondern auoa »eln KoleSculargewicht (ttres«l* Vi^dy . 
Zu die Ban SwecOc toxfafit das bekaante Verialiren die Sue*** 
einea BobaellunterbreclxungarlttBlB, u» di*. 2oljm§simitUm 
bei der geifttnaobten 8W» aoatihalten. Geafil cine* ai^ere* ;'; , - : ■ . 
beteumten Yerfabren vird fttr 4en gleioben Siren* eia Xfcta- .' 
lyaatordesaktivator sugeaetafc. MLea atellt lecooh els* 
sobyerwiegenae KoapliBieSung dar, da dar raaungaiiilitei- 
eystem ton den Eatalysatord e Bakt ivator befreit vardea vaB r 
odez acrnBt niobt wiederrerwendet irerden tana. Dm gercmne- 
ne Polymeriaat zraS Ton MonoBerea, niedrigen Poiyaeriaat, 
vie Elmer en, IBstrngBinittel _tmd anob ZatalyaatorrttckBtaa- 
flen befreit warden. Der fctalyaatbr (der ein Jeatatoitf 
ist) inufl wBbrend der Beattion in einer gleiehnafligen 8ua-r 
pension in der Eeaktionaniachnng gebalten werden, wenn . 
die Polymerisation glelobmaBig und kontrollierbar aain . 
soil. Gleichaeitig nufl die Auabetrte optlsial eingeetellt 
warden, vas nicht leioht an erreicben let, wean die- ander • 
ren Variablen, wie die LBanraganittelrUokgewiannng, opti- m 
mal e ingest ell t eind. 

; - * - . 
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Bin veiterea Problem be*, der MBT2ng8Bl«aIrUol«fWiaimwi« . • . 
■inl 4it wig«B&ttigt«a TerrnqfttnlffrngW, die ia SStineA 
•Heagea bei vielea Bbanneren. aaweeenft Bind, iaBbeaeadexe 
Aeotylea uad: OyoXopeatadiea# Dieae kBaaea tinea AlfiA- ■ 
KatalyBatbr vergifttn aad aeigan daau, aioa la «ea LBBaaga- 
ait-tel aaaabJfcofea, weaa eie nioht eirtfernt Verden* isf- 
grirad. der kleinea Heagea iei jedopb.die Batf eraaag Aaxcb. . 
Iraktioaieruag oder abalidbe K»thoa«» ««bx sobwlerlg. 

iBmBufolge 1st ainht ttberraaobead, *»* ™* aaata- ei*ie*a*e.. 
tannt«i.7«rX«jr«h ilfln-»at8 9 httk« mt relattv .aiearigea - 
trad joittlerea Holekularge^abtea in Beraicb. von etwa 
50 000 bis etiw 1 250 000 gescbarf en verdea, bei al r . 

. lea beBobriebeaaa . BerfltelluagBWeiaea obargetnreiee- gearbei- 
tet wird. Bet eiae» Yerfebrea i»* «rf eia toatiaaierlioheB 

■Tertabrea bingewieem and ea irfc aatUrlioi »8gli<A, da* 
Verfabrea ale fcoatiattierliobes Yerfabren au betracbtea,, 
■kateaobliob aiad bei dea befcaaatea Yeittffeatlicbungea.Je- , 

. deoh 'kelaerlei Biaaeibeitea aagegebea^ vie eia toal*"***- • 
liobee Ve**abr*ea in der Prax±a durohgefOhrt verdea kSaate, 
bei dea- JtoaoaexeB aaa Meaag«nitjb*l Bnrflokgewoaaen aadV 
aurttokgelei'tet verdea. 

•Bie darcb Biaarbeituag eiaes MoletolargeirtobtaiBodaratarB . r . 
elaer aihydrUronatiflobett Yerbiaduag, ait dea Allia-Sata- 
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B^;;^^^™^^^ 1 ' i*^tta*P^*" Varaieden warden. Sp irt ....v 
*" ^tzw^b%. *f$*«» » Yer^baitm^BT^oaitat *•* -WLf 1 **- 
.^l9^j!sa^;||tqrb]) BliMU*BilEa^ too £lUsel«en Veiohnaobtrn, 
ina^ «* Yerxingexn- " 

J)evsttfolge baben aasahe ob*rgexnfetoe*Yerfabxe» das konaer- . 
aiellp ^tereaae an den Alfin-Ea*tecSuk«n Vieder . *afl»b«ii : / 
laBsan nnd eine koBaarsiella Zntviciltmg erfordert na- • 
tttrliaa ala Tarfairen,, ^ ai * Herstellung eolebar Kaot- 
eobuke in kontinuierliehea Betfieb ezaSglioht. 

ErfiadungBgenttB vird ein kontinuierlicheB Yerfahren but 
Heretellxrag von JO-fin-Polyoarlaaten geBohaften, gas&B deb 
nan Hononerea, Alf in-Ia-talyBator , MblekolargeiriohtsBod era- 
tor tmfl Lastmgsmittel kontimiierllch uiaoht trad die Pdly- 
meriaation dee Mononeren bei einer Seaiperatur fcohtirruier- 
lieh beWirkt, bei der die Heaktion dtarob elaen. Alf ln-Eata- 
lysator in Gegenwart dea HblekulargewiobtBiaoderatora .tort- ^ 
Bahreite*. Eiae erste AuafUhrungsforaj, die alB "C0 2 »- 
AaBftlhrtragsfomi beaeiobnet werden tenn, umfeflf in dieser 
Stnfe die BeJiaiidlung. der Eeaktionsisiscbxcag nit Eohlendioayd, 
ton Orsanone-sallverhindungon, wie icetyllde imd .ilkallflie- 
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talloyclopentadienverbindnngen, in die S&nresalsfr nmzn- 
wandeln, die kontiziuierliohe Abtrenmrag von nmnngesetzten 
Honoaereri, flttchtigem niedrigea Polymerieat nnd K58unga- 
aittel von der Alfin-IblyaeriBatreaktionaaischnng, AufltT- 
sung und SrteaXtion eolcher BSxtres&lee in Wasser nnd die' 
Yaeserdampf destination Von flttc&tigen Stoff en ana der 
sich ergebenden Dispersion sovie die nachfolgende EUaige*- 
vinnung van Iitfaungsmittel nnd gegebenenfalls Hbnoaerea und 
deren RUckleitung srar Wiedervervendnng nnd Was oh en trad 

ffrooknen des Alf in-Polyaerisats ■ 

t * ... 

Die Kohl end icucydb^ndlnng ennSgliobt dnrcb TJowandlung 
von Acetyliden nnd QjrclopentadienmetallTerbindungen in S&u-- 
reealse : deren Abtrennnng von den DBsungsaittel nnd verhin- 
dert, dafl Aoetylen nnd Oyolopeniadien* die eonet regene- 
riert wttrden, venn ihre OrganometaUderivate nit Waeser in 
BerUhrung gebracht verden, ait des DBsungsaittel ab- 
deatilliert vcrden. Y/enn dies der Fall 1st,. iBnnen sie 
ait dea LSsungsaittel zurttokgeleitet vefden nnd Bit Alf in- 
Katalysator reagteren' nnd dieoen sarstBrsn, ifobei sie in 
ihre Allraliaetalld6rivate umgewandelt werden. Avsserdea* 
wird ait jedea TRnlsnf nnd Jedea friscben H>ncn»ercnt0il 
ihr C-oliari: erbBbt, bis cin betrfioh-slicfcsr Yerlnc*S en Es- 
t&Ijr&ator eintreten innn, Dieo yird Sra'ch uie Echlendiiv 
behsr.dlxmg verhindei^. . - 
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2s haadslt sioh hierbei vn folgsndt EaaktionwT 

H0»CH + 00 2 .) H0SOOOOH 

-M + 00,, > fi — r-cooH 



i 



angeettuertes 
HgO 1 HI 

HX + \\ d ,' OOOH + HOS0O0OH 



H bedeutet ein Alialimetall find X 1st ein S&ureanlou, via 
ein BalQgenid . 

Sine zveite AusfUhrungsform, die ale "Saueratoff H -Auo£tIh- 
rungsform beseielmet warden kann, tuafctBt bei dieser Stuff 
die Behandlung der Healrtionemiflohung ait Sauere toff, u» 
die T&nwandlung von Alkallmetallaoetyliden und Cyolopenta- 
dienverbindungen in die entspreobenden Acetylene und Gyolo- 
pentadien zu verbinderaj die kontinuierliobe Abtrenuung 
yon unuagesetstem Hbnooeren, flflchtigem niedrigen Polywe- 
rleat und Meungraittel von der Alfin-PolymeriBatreattiona- 
niscbung, die Dispersion dee Hastes der Eeaktionsniscbung 
in Wasser, die' Waaserdampfdestillation von fltiahtigen 
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S toff en ana der. slab ergebenden DiaperBion tmd die an- 
aobliefiende Httokgewiiimmg von LBsungaaittel tmd gegebenen- 
falls HbnoBeren ana das DeatiUat tmd lire EuokleAtnng our 
ViederrsTvendusg, Bovia Uaaohen and Srocknen dea Alfin- 
PolynarlaatB, 

Bai der Baaaratoffbabandltnig warden Aoetylide tmd Matall- 
oyclopentadienvarblndTragan in Yerblndxragen xnit unbelcann- 
ter 8trufctur angewaadelt tmd aaf diaaa Yelae wird die 
Bildung der entapreohenden Acetylene and von Oyclopanta- 
dien verbindert (die const regeaeriert wUrdan,wann dieae 
OrganoBetalldariva-ta davon nit Vaaser Is KontaJct gebraont 
warden). *&>a diaa der Jail, wBrden aia nit den LOeunga- 
nittal abdea-WLlliert and nit dea LSffangemittel sarttckge- 
leitat* wofiaofc aia nit dan llfin-IatalyBator reaglarett 
tmd dleaen aaratBren IcBnnen, wobei aia wieder in inre 
Alkaldaetallderivate aBgewaadelt warden. lneaerdeiD wird 
alt jades Umlauf und jeden friaoben Anteil an Mbnomexen 
ihr Bebalt erbffht, bia ein batrftcbtliober Xatalyeatorver- . .. 
lnat eintreten kasn. Piss wird dnrob. die Saueratoffbe- 
handlung verbindert,. die ea ducob Bxawaadlnag dieaer Stof- 
f a in asdere Verbindangea enaUglicbtf dafi diaaa von dan 
XOanngBBittel abgatreant warden. 

Die ablanfenden Realrtionen Bind slant bekaxmt. In Sella 
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Ton Acetylen 1st nBgliofc, dafl folgtode Beaktion otattfin- ■ 
den katm, voxln H eln Attaliaetall beSeutet» 

HDSCH + 0 2 — — H0SOO0M 

Aufgrund der Hatur der BeaktioxtBteilnebmer erscheint die 
Bildimg von oxydierten Yerbiadtmgen nad von Verbindiragen 
nit, hSberem Molekulargewiobt verminf tig> jedooh 1st vegen 
dex Bohr klelnen anwesenden Menge an Acetyl en en -and Oyolo- 
pentadien die Anffindung irgendvelcher Produkte atieaezv 
ordentlich aobwiarig* 

Eine dritte Auafffiirungsforia, die als T, Bater tt -An8flthrungB- 
fora beaeichnet werden kann, xmfaBt bei dieser Btufe die 
Bebandltrag der BealrtionflBiBclrang nit einen organisohen 
Ester (der aliphatiscb, aromatisob oder cycloaliphatisch 
sein leans) zvtr TJznwandlTrag von organometalliscben Verbin- 
dungen, .vie Alkalimetallaoetyliden und Altai imetallcyclo- 
pentadiexxYerbindxmgen, in die entepredhenden Bubstituler- 
ten Acetylene tmd Cyolopentadiene, die kontinnierliobe Ab- 
trenturag you nnungesetBtexn Monoaeren, flttcbtigeo niedri- 
gezs Polysterisat nnd X&atmgssiittel von der Alfin-Polyineri- 
ea-frsatbionamiscbungr die Dispergierung der oich ergeben- 
drj Alfin-l?olyiD&ri3atrealctionsaiecb'ung in Yasser 9 die 
r Jr- s x or daispfd est illation Ton flttebtigen Haterialien ang der 
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aich ergebenden Diapers ion tmd danaoh Klckgewimrang von 
IBsungamittel tmd gegebenenfalle Hbnomeren und deren Zu- 
. rttckleitung eur Vied ervezvendung, ecnrle Vasohen and Xrook- 
nen des AlTin-Polymeriaata r 

Die nmeeteung ait organiaohea Eater duroh Unmandlimg von 
Acetyliden und Cyclopeiitedianmet^lverbinduiigen- in die 
aubatituiorten Acetylene und CyolopentadieueermBglioht 
die Abtrennung dieaer Yerbinduugen von den LBaungsmittel 
und verhindetrt, dad die entspreohenden Acetylene und 
Oyclopentadien, die aonst regeneriert WliHJen, weun ihre 
Organometaliaerivate sit Yasser in BerUhmng gebracbt wer- 
den # mit den LBsungsmittel abdestilliart warden. Venn dies 
der Fall 1st, warden sie ait dam IrBsungsmittel -surtloJcge- 
leitet und kBnnen mit Alf in-Katalysator rsagieren und die- 
a en seratBren, vobei sie- vieder in ihre Alkalimetallderi- , 
vate umgewaadelt warden, Aueserdem wird mit jedem IJmlauf 
und mit je der frischett monomer en Mange der an &ehalt er- 
hOht, bis ein betr&obtlicher Terlu3t an Eatalyaator ein-. 
tret en kenn« Dies wird durch ,die JBehandlung mit organi- 
sohea Estar verfcindert. 

Ed lau£en folgende Eealftionen abx 
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HO* OH + BOOaE' - — v > HDBOR'- + BflOOH 




-H 1 + acocat ; 



In dan vorstahenden Jorfceln bedeuten B und H 1 organiache 
Oruppen nit 1 bia etwa 20 Kcfclenstofffctonen, vtthrend K 
ein Alftaliaetall darstellt. B kann- eine alipbatisolit, aro- 
matiadie Oder, oyoloaliphatiaohe Bruppe odor irgerideine 
Combination davdn »it l.bis 20 Kohlenatoff^tomen aain* 
Die aroBatiaohen ffruppen habei: riattirlioh mindestene 6 
Kohlenatoflatone und die oyoloaliphatiaohen ffruppan ent- 
halten sslndeatena 3 Kohlenstoff atone « Sin Sell dee Kata~ 
lyaatora fans auoh ait des organiaofcen Ester reagieren, 
was von dea verwandeten organlsoben Ester abMngt, iur Br- 
lelchterung der Abtrennung dea BUbBtituiertea -Iqetylena 
und dea substituierten Cyolopentadiena rot dea Polyaeriaat 
und dem IBanngsaittel aoll er eine fltialitiga Pltlaaigkeit 
alt einea bBberon Siedepunlct ale diese aein; Beisplele von 
Eatern alnd Ootylaoetat, Hetbylaoetat, Batylaoetat, Deoyl- 
foraiat, Stearylpropionat, Hethylatearat, Hexyllefurat, 
ItbylBTriatat, Palnitylacetat, Axnylaoetat, Bropylfqrmiati 
Propylpalmitat, Dodeoylbutyrat, Methylbenssoat, Attylben- 
2oat, Octylcyclobezanoat, Ithylphtbalat, ifcenylaoetat, 
Benaylacetat, Oyolobe^lpropionat, Oyolopropylaoetat, 
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Gyoloheptylaoetat, phanylbutyrat una Oyclohexylaoetat* 

* 

Dae LBsungamittel trad nledrlg aiedende flttditige Stoffo, 
trie Monoaeree, kBnnen naoh verachiedenen Methoden ahgetrexmt 
werden. Tor der Kontaktlerung der Eeaktionsiaieolrang silt 
Vaaaar kBnnen die nledrigan flttohtigen Staff e bel vennin- 
derteo Drunk mid erhBhtarJCenparatur abgedaarpft verden r 
tun etwa 10 bia -etwa 99 jS dleser Stoffe aa entfernen, wae 
von dea Jeatetoffgehalt der Hiachung abh&ngt • Eeatlldia 
fliichtiga Stoffe, einaohlieBlicta niedrigea- Polyneriaat* 
kBnnen dxzrch Vaaaerdampfdeatlllatlozi naoh Abaehrebken der 
teaktionaznlechung in Yaeaer gewonnen; verden 4 Dieee Katho- 
de erlaubt die Ettc^ewinnung von nahesu alias Honoaeren 
(1st Pall von ifiedrlgaiadendes Hononeren, wie Butadlen Oder 
iBopren) mit elnem Sell dea IBeungamittele vHhrend der 
Sdmellverdasipfungi odar man -achreokt die Beaktionaxsiaohung 
in Vaeser ab nnd gevimat. praktiseh alle fllichtigen ELtoffe 
aiis der aioh ergebenden Dispersion, teilvelae durch Vaaaer- 
dampfdeatillation und tellveiae durch Terdaapf en anfgrund 
der W&rme dea Banpfea. In dan Eater- nnd Og-AusfBhrunge- 
formen iat Jedea gebildete Oder anweaende Sals In dam 
w&Brlgen Strom gelBat nnd vird veggefUhrt, 

In den erfiadungageB&Sen Verfahren vird daa Moleknlarge- 
vioht dea Polymerisats durch Elnatellung der Henge an Mole- 
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Iralargeviohtat^txAtor geregelt. Seine andere Hbdifiaie- 
rung von HeuktioMbedingnngan, Xatalyaatorrarli^tniBaen 
tmd anderen TerflahreasTariablra 1st erforderlioli. Bia Bk~ 
talyaatordesaktirator und die aioh ergabende Byat eaverun - 
feinigung, die die EUokleitung von tmverbrattchten Materia- 
lien, vie Hraonerea und IHsunganitteli Icoapliziert* let 
Bosrit tnmStig,*voait eia acbwenriegendaB biaherigea HinA 
dernis fUr die Darohftfhrong einea kontinuierlichen Yer^ 
f throne bee eitigt ist. 

Sin veiteree Hertaaal dee erfindangegenlLBeii konttnuierli- 
obeii Verfahrena let, daS jeder gevttnaohte Mooney-Vert in 
dea Alfin-Polynerieat innerbalb des Bereiohea vcm etwa 
30 bie etwa 110 erreiolrt verden kann, verm die Polymeria 
aation etva 70 jf VoUat&ndigfceit erreioht hat, vonacb der 
Mooney-Wert aich nioht nennenawert tadert, auch vexm die 
Bea3rtionabedingungen ge&x&dert we r den. Dies ermHglicbt eine 
gate Eegelrag der QleiobmftBdgVeit dee Polymerieats, im 
Gegenoats an einen obargenveieen Terfahren, Der ftrund da- 
fttr ist aicbt beiarmt,- diese lateaobe erlaubt jedocix die 
Terarbeitutig dee Jkifin-Polynerisata ohne Desalrtivierung 
des EatalyaatorB und ohne Elicksicbt anf sine mOgliobe ia- 
denrag in Mooaey-Vert dea Polyiaeriaats. Diea aaoht daa 
Ycrfahren fQr konmierzielle Anvendtmg aueaarordentlich 
interessant. 
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Die Erfindung eortft aAieh fllr die Yerlafflpfung von Alfin- 
• malyeatorheratellnng und HeratelliiBg der latrlvndispeB- 
. Bion, die bei der Heretellirag des Alf in-Katalysators ver- 
vendet wlrd , ' mit den fcnitinuierliohen* Alf in-Polyneriaat- 
. verf ahrenaByet em , wob8i voraufiBweiae a in ggnalnsamas J8- 
BWissaittel. oder YepdOmamgajnittel la alien ar el'SrundTer- 
fahren an g ©wen Set vird'und LfiBungsnittel tmd tmtmgeBetzte 
AuBgaagsa-toffa aurttokgeleitet warden. Anf aieae Veise Vlrd 
eln slob vollBtandig aelbsterharfcendos System gesohaffen, 
wrin die bauptBSchlichen Bolujaterialien, die verbxauoM; . 
warden, HbnooereB,. Holekalargewicht moderator, Aliylhalo- 
genid und Satrltan slad. 

- Figur 1 veranschaulicht eln laieBechema, das die Aufeln- 
enderfolge von Grundverfahren seigti* -die In elner 
tanplaohen Yorriohtung sur Durchftthrung d?B er- 
findtrngsgenfiflen Verfaltrens Tor sich gehen, vobei 
eine TerdaanpfungSBtiif e smr &ewimmng von niedri- 
£en flttohtigen Stoffen verw9nd'et wird. . 

.Sigur 2 veranBchaulielrfr ein Pliefldiagramia einer anderen 
AuBftihrungeform, vorin die SsaitlonBnischung wit 
Waasar abgeBciireolrt wird. 

Pigur 3 Yeranschaialidit ein Yl±eM±agxxm 9 dae eise aa- 
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dero Jtaeffibrongaf oxm dee Yerfahrens selgt* vobei - 
eint Yorridhtang bub Yasohen dtr HealtionaxieclraBf 
an 2nde der Polymerisation Tor da Ibschreoken und 
... dtr Ltt&ung8^ttelrnok£evimrcmg vervandet yird. 

Dieee Oixmdverf&hreii verden naohfolgend la einselnen er- 
lttutert. 

Alfin^Katalysatorherfttellung 

Die Verkntipfurtg der Herstellung der BatritSBasfBohlBanung-y 
die fto den Aliin-Xatalyaator vexveudet vixd, trad der Al- 
f in-Eatalyaatorbildung Kit der Alfin^PolynQrisationereak- 
tion stent ein vib&tlgea Herbnal des erfindungageBttflea 
kontlzmierlioben Verfabrens dar und sohafft intereenante 
Betriebseinaparungen, ¥enn atxaaeydea das gleiche inert© 
Yerditnnungsmittel oder LBetmgsaittel In den drei Stufen 
verwendet wird y sind- HUckgewitmtmg dee Yerdtamragsnittela 
oder IBsxragsjnittelS raid EUckleitung azo Ende der/Polyaerl- .- 
eation ohne einen IBotzngsfflittelfralrtionierimgsaobritt mBg- 
lici. Das TftnlauflBeungemittel naoli der Hbnozserenentf emung 
und der Bntf erntrag von Eatalysatoraliohol tmd -olefin eowie 
t/aeeer karra einfach ana einar geneinsamen Leittrag zu jeden 
dieser Verfafcren surlickgeftttrt verden. 
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Bin besonderB wirkBaner Alfin-Katalyaator vlrd erhalten, 
Venn, das- Ha trims ale fetn eert elite BiaperBion tn dam 
in art en VerdUnmingBnittel yerwendet wird, woria die naxi- 
male Satrinnteilchengrefle etwa 1 bis 10 p betrfigt,. via. es 
- beiBpieleveise auf sin em Ganlin-Mahlverk fcergQStellt war- 
den kann. Venn derail; feiri aertoiltes Batrimn vervendet 
vlrd, kBnnen bei der Heratellung dea Alfin-Katalyaatora 
normal* BUhreinricbtungen anatelle einer HochgeBOtafindig- 
keitsaerkleiiierunsBanlage verwendet werdon. Anaaerden kann 
die Eatalyaatoraktivitat leicbter reproduaiert verden. 

t 

Die Henge an K atrium in ffer Diaperaion let nioht kritisab. 
imd kann «lr jed'e gevttnBchte Alfin-SatalyBatarberstellTOgB- 
weiae paaaend eingesfellt werden. denrtinnlioli iat eiae Ha- 
triiankonaentration innerbalb dee Bereiebea von etwa 2 bis 
etwa 50 £ befriedigend. • 

Das .inert* Yerdannunganittel, daa fOr die Dispersion des 
Natrixnaa vervendet wird, kann jeder. fltissige aliphatisohe 
Oder oycloaliphatiaobe geaattigt© KoblenMaaeeratoff aein. 
Der Soblenwaaeeratoff soil nnter den Bedingungen der Bil- 
dirog der BatritandiBperaion imd dee Alfin-XatalysatorB 
fltteaig aeia. Dies erfordert, daJ er bei Senperatnren von 
-20°0 und darunter, nnd bei lenperaturen von 25 bis 130°0 
. oder hBber flUaaig 1st, was inner die wHhrend der Alfin- 
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Rtalyaatogbildrmg erreionta KaxlMltinp aw t u r let. 

Zu A en bexxiedigenden aOipbatiaoIien Zohlenvasaerrteftlff- 
scdtgaaltttlB, dl» auoh bei dex Alfin-fttalyaatoxhexatel- 
ixaig und der ilftn-PoljnterlBAtblldimc brauohbar Bind, ge- 
hBren Sen tan, Hexan; Hapten, Ootan,. Sonaa mod Beean, 

2- Hethyi$xopan r 2-Hetbylbutan, 2 r 5-3>laethyllwt«n, ' 

2- BethylpentUt 3-Hetbylpentan, fc^-JHaettiylaentaa, 

2, 3-Wsethylopentan, 2 , 4-Maethylpent«n r 2,2, ^-SriBathjl- 
pintail, 2-Sethylhescan r 3-Hathylhexsn* 2,4-Biaethy02iexan, 
2,5-DiBethylheran, 2,2 > 4 r IriHethyIhe3BUi f 2-Hethylheptan, 

3- Hethylheptan, 2,3-Binethylootan, 2-Metbylxmdeean, 
2-Hetbyldo4ecan, 2,2,4-rSriBetbyldodeoas and dexgleiehen 
Bovls ffijsohungen daron.. AuaBer den voxatehend ala Beiapie- 
le RufgtfUbxten aono- r di- "and tri«etbylBubatituiexten 
alipbatiBohen KbhlexnmaserBtoff en irerden anon andere nied- 
rigalkylBubBtituierte Eohlenwaaaerstoffe ftir anwendbar be- 
traohtat. Zn anderen geeigneten Hkylreaten genUren- 
Itfcyl, laepropyl, Butyl una dergleiehen* Beaondera geeig- 
net, da fertig exaaltlioh, slnd geruehloaer 2erpentia8l- 
exsats nit eine« Siedebexeiob, von 176 bia 208°0, handele- 
ttbliche Kiacbmigen' von veraveigten alipbatieoben Xohlen- 
vaaaexBtoffen, vie "laopar E«, ein yon lineaxen XbhleiwaB- 
serstoffen freiea Haterlal, das typiaonerweiae die folgen- 
de Znsanmeneetarmg bat: 
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Eoapongnte 

2 , 2 , 4-Eria.e thylp en tan 

2 1 5-Dimetbylhexan ) 
2 f 4-Dimetta7lhexaQ ) 

2 , 5, +-Er Imp thylp en tan , 

2,3* J-!Prime thylp en-tan 

3-Metlyrlli8ptan 

2,2, 4-Erinethylliexan 

3-Metfcyl-4-&thylhe2can /• 
3, 4-Dimethylhoptan 

2, 3-Dimetbylhepton ; 

3,3t4~Irin6thylhexan j . 

15 andere Iso-EMiponenten 

C^Baphtha + C J0+ . 



2,2. 

4,8 

11,5 
21,1 
33,0 
6,2 

5,7 

13,7 

1,8 
100,0 



Die Cg-KohlenvBOBeretoffiDiBohuiig nit der folgenden Zusoid- 
ffi.ensetBtrag! 
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IS 



Koisp onset e 




^-Bereiofi 


c— -do VUJ ip Bu w&u 


1 W f c 




3~Hetnylpentan 




14-19 


n-Hexan • 


4.9.1 


38-61 


Hethylcyoloperitan * 


17*1 


5-18 


Cyclobexan 


M 


0 r 2-2 


Bensol 


0,1 


155 . 


trribekannt (einaohlieflliob Propan, 
Butane , Pentane md Toluol) 


0,2 


1 * 




100,0 


100,0 



und ^leiohte Alkylate % die von n-KohlenwasBerstoffen frei 
Bind, beispielsweiee Sinclair's "ligpit Alkylate 11 nit der 
folgendem Zueainmensetanngx 



goaponente 
2-Methylbtrtan 

2 . 3- Dimethylbutan 

2 . 4- Diao tljylpentaa 
2,3-Diaethylpentan 

2 , 2 , 4-teimethylpentan 

18 andere versveigte ali- 
phatiache 0 Q - un'd 0 g Eohlon- 
wasserstoffa 
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Sew. -ft 
10,0 
8,2 
5,8 
7,9_ 
21,5 

46,6 
100,0 
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Aaaa cycloaliphatische ZahlemmsaerBtoffe, vie Oyoloaaaia, ' 
Oyolopeataa, Methylcjrolohexan tiaa j^loheptaa sin* bx*uch- 
bar.. 

■ — 1 

.** e ^ B *i^P"»i« la eiaea iaartea YBrduanaagsaittel 
fcaaa ia aer ubliohea Weiae bet joder eevUaaoaten HerBtel- 
liing yon Alfla-Eatalysator yeweade* verdea: Jypisebe Hexv 

, BtelltnigsweieeTJ yon Alfin-XatalyBfttor»a aihd in Stand der 
SSsohaik birelta in .eiaaelnea beaohriebea, bo da£ hler keine 
weiteren Eiaaelheitea erforderlioh siad. Ber Paebnaaa . 
weifl aufgruad der aaoafolgeadea BBBohreibuag, via BatriaB- 

• diapers'lonea ia Babnaa der vorliageadea Erfladung bai dar- 
artigen HarBtelltmgea yerweadet warden. 

Ala die BekuadBra Hkoholionponente srar Bildung des- Ha- 
trlnmaikylata kaaa jedea Hethyl-a-aikyloarbinoi nit T bla 
etwa 10 XoaleaBtoffatoBea yenreadet werdea r belapielsvai- 
se laopropaaoi, Ifethyl-a^propyloarbiaol nad Kathyl-n- 
butylcArbinol . iaopropaaol la-fr berorzngt. 

Baa Alkylat bildet slob bei aiealich aiedrlgea flampora- 
turea, wobei -20°C befriedigead Bind. Es gibt keiae obere 
frreaae "fUr die Beaktionstenperatur. Banuufolge wird die 
Beaktionatenperatur yerweadet, die fto dle Metallleruag 
dee define geeignet 1st, 

'909820/1227 
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Du Olefin exrthSlt etvti 3 bis etva 10 ZoblenatoffatoiM und 
soil die tenppe -OH^OHOHg- enthalten r Propylen 1st bevor- 
- suffer vobei sioh Bfctrimaallyl ergibt, 1 -But en, 2-Buten^ 
1 -lent en ixnd 1-Eexen kOnnen Jedooh -ebenfalls verwendet 
werdsn. Xndat&ndige Olefine CHg-OH-^OHg- sind bevorsugt. 
Die Aktivitttt karinabnetoen, venn «aa OlefixaftoleJcalarge- 
vioht sunlBsrt« 

. Alienylnatriun, Batrinmhalogenid und Fatriuinaliylat, die 
den Alfin-Drtalyaator bilden, werden hergestellt, indem die 
Hatriinnauf b chlfiimniing nip den Aliohol und dem Olefin in Cto- 
genv&rtder ftir den X&talysator venrendeten Diap ergierunga- 

'flllsBi^ceit umgeaetat wird. Biese kamx aein und let ror- 
augsweiae di& gleiobevie die inert e YerdllxmungaflilBaig- 
keit, die fOr die Hatriumdisp era ion vervendet wird, Venn 
ein LQmmgBiBittelfraktionierungBsbliritt nicht unbequen 
iet, wird jedoobL Mufig ein niedriger aiedender Xohlen- 
vsaseratoff , vie Hexan, Terveodet, ran die apStere Ab- 
trennung su erleichtern. Jeder inerte aliphatiache oder 
cycloalipbatiache Eohlenwasserstof f ist befriedigend • 

Baa Olefin wird dnrch Anvrendung einea Hatriuiaallcylfl 
Eetallierfc, dae in situ aus einen Alkylhalogenid Bit otua 
3 bis etwa 10 Eohlenetoffatoaen bergestellt vird. Butyl- 
chlorid ist bevorsugt, iedocb kBnnen Aaylchlorid , 
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Eexylchlorlfl, HesylbTonid, Heptylohloria, AfiylbroHid and 
Ootylchlorid ebenfalls vervendet verdeiu 

Die Bsaktion lttnft bei niedrigsn Seqperaturen ab, «u vo> 
teilhaft ifltr vsnn das Olef la ein Gas, vie Prbnylen, ist* 
2s leans sine 2eBpexatur yon etna -20 bis etna 1J0°D rer- 
vendet verden. sine Beaktioiieseit von 1/2 bis etwa 5 Btua- 
. den lit normlerweiee ausreiahend* 

W,* aeaktionflolcohung kson bergeetallt verden, laden Aaa 
Ka^ysatorveirdttnningsBlttel, die Batrlnadlspersion und 
das Alkylhalogeald gesisont warden und dann der fllrohftl 
ngesetst wird. Sub dec Bildtmg dea Alkylate vird das 
Olefin sugegeben und netalllert* ttoersohflssiges Olefin 
bum entf exnt vecden und der Bookstand fraim ofane wei^ere 
Sebandlnag odex Belnlgung ala der Alfin-xatalysatbr ver- 
vendet verden* Bel dies er -Kathode vird das BatrlojD so- • 
erst in Satrinaalkyl nngeimndelt.nnd die H&lfte Savon 
vird dann In das Alkylat tnngewandelt, vtthrend der Best 
in Hatxiimalienyl uvgewaadelt vird. 

Be 1st aneh aBglich, den AUconol zu der mit dea Eatalysa- 
torrerdttnnxmgsnittel gemieehten Batriundispersion an ge- 
ben, yobei das Batr linaalfrylat gebildet vird, nnd dann das 
Alkylbalogenid sovie sonlieBliob das Olefin suzugeben. 

^. 28 - 
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Sieae Arbeitawiee erf ordert die HHlfte dee Alkylbaioge- 
nida nad 3/4 der Batritznmehge, die bei der* era ten Arbelta- 
veiae erforderlidb Bind, xmd lei deabalb bei koiaeraielleib 
Betrieb bevorangt* 

EblefcaltogewiohtBrioderatw 

3>er cur Holeknlargeifii&taregelnng. vervendate Moderator 

1st etn Dilydroderivat einea arosatiseben ZohleztMrBderatoX- 

fea, vie ia Stand der Seohnilc bereits beaobrieben* 

Zxi deb Bihydroderivaten von aronatiecben Koblentfaaaerat of- 
ten, vie sle bier uatffeflt verden, gebSren 1 r 4^3)ibyflroben»ol t 
1 9 4-Mhydronapbtbalin, 1 r 2-3)ibydrobeMol r 1 ,4-Dibydro- 
toluol, p-1 f 4-3>ibydroxylcl r Allylbenaol, t-Allylaaphtha- . 
lin/l,2 7 BiBetboxy-4-allylbeTiaol f 1-Hetboxy-1 ,4~aihydro- 
benzol und 1-Ithoxy-l, f-dihydrobeiwol, 4-Allyl- 
toluol, 4^Allylanisal f 4-Allyldiphenyl> 1,*J)i- 
allylbensol, Ohlorbenaol, Broabenaol, Jodbenaol t I^Btobh 
naphthalin und dergleioban eovie Hiacbungen daron* 
1 f 4r3>ibydrobenadl und 1 ,4-Dibydronaphthalin Bind beror- 
augt« 

Die Hodaratonnenge regal* daa Holekalargewiobt und die ezv 
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f orderliche Hans* ta&agt ab von Pafctoraa vis I en$eratur. 
una Bruok der Eeaktion tmd Hang© veai Syp dar yerirendeteB 
YerdtiiitrOTgBiaiUel.. Im allg«neinan fcaan dlose von ©twa 0,1 
bis etwa 10 jS, beBogen anf das Oewiobt dee Honosieren,. 
varlieren und 'in Jail' der bevorsragten Modeiaiot en 1st d.ie * 
VerWendung von etwa 0,4 MA etwa 1 $ bevorsugt. 

Bei der Durchftibrimg der Erf Jpdnng vqrden die Yerfahrsna- 
bedingungen-, d.h. Senperatnr, Zeit, Eatalysator und Ejata- 
lyBatorkon«ratxatipn, festgelegt und daa HoleSculargewiclrt 
vrlrft einf aoh dnreli smstellimg der Henge- an Bblekularge* 
wtchtBBoderator geregolt, Auf dies© ¥eiBe wlrd eine volj- 
stfiridige MolekulargeKiditBlcoiitrolle duroh indercng nur 
einer Variableix, die leioht. geregelt verden kazm> erhal- 
ten T Mes hat dae Ergebnifl, daS daa Yerfatoen ixraerhalb 
lib exxasohend - enger Soleranzgrenzen scbarf koutrollierbar 
1st.' - : 

Venn aiz&h der Meobaniemus- der Yfiriung dieser Hod orator en 
bei der Molefculargewlchtsreg^ltmg noch n'icht vBUig klar 
1st i bo haben TTnterauohrtngeti Bit Koblenatoff-14 docb ge- 
zeigt, daB mind ee tens T HbleklU des Moderators fUr- ie&a 
Polynerisatkette yorliegt, wobelder ros&tsliohe aromati- 
sobe Hing vahreoheinliob ala Sndgruppe Yorliegt. Diese 
Moderator en &ndem das Verbaitnie* von 1 , 4-trans- zu 1 r 2- 

909820/1227 . 
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Xapaeren la den fiidh ergebenden. Poiyrotiaatan talobt» daa 
. Yatf^tilia ia' Beraiob von 2 bis 3 bei nonaalen Alf in-Iaut- 
eeboken *i*d baibefcalten. 

Saa erfindtragBgea&fle Yarfatren laan bai der Alfln-Poly- 
merisation einer groflen Yielaahl von ungaaELttlgtan qrgaai- 
aohen Yerbindnngen verwendet verden, wo era aliphatiBeba 

Diane, vie 1 ,3-Butadien, 2 , 5-Dimethyl-l f 3-butadien , Iso- 

• . '■«*.* 

pren, Piperyien, 3^1tkoxy-1,3^butadien, Arylolefine* via 
B.tyroi, die verachiedenen iliylatyrole, p-Methoxystyrol, 
a-Hethylatyrol, Yinylnaphthalin und andare ungas&ttigte 
Kohlenwaaseratoffe gehSren* 1 ,3-Bntadien allein tmd Xombi- 
nationen von Butadien und Styrol tmd von Birfcadien nrid Iso- 
pren Bind bevorangte polymerisierbare nngeeSttigte Yer- 
blndtmgen. 

Alfin-PolyroeriBationsrealrtion 

Bevor ein HbncaereB erfindnngsgeiifiB verwendot wird, iat 
waaentllch! dafl das Hbnomere fttr die Alf in-Polymerisa- 
i;ion prSLparieirb vird, iadem etwaigcB vorhardeiiee Vasser 
und gewahnlich Buad.ndeat eiJi Sail, vena nicbt allao, von 
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etwalgen PolyiaeriBationsiBalbitor, insbesondere alle 
Paenole, vis tert.-Butylbrenakateehin, entfemt werdea,. 
da diese Stoffe dea Alf ia-ZatalyB»tor serstBrea kotmen. 
Zuerat vird das Yasser von den Hbaonerea entf ernt, bei- 
spielsveise ia einen Deetillatioastrockaer. Wean der 
Sroekmragatuia alt 5,2? kg/cm*: (75 pslg) . betrleben vird, 
kaan Bthlvasser fOr die Eondeasation der Mbnomerea and 
dea YaeBer* verwondet verden. Das Waseer tana; dann von 
der Kohl envas Bar Btofftoonoiner ene ch ieht abgetrenni verdeb, 
die in die SKule snrllclcgeleitet vlrd. Die fast trockeaen 
Honomaren Wnnen von dea Irodkner als Danrpf abgescgen and 
vieder kondensiert weaken. Die Monoaeren Bind nun la ve- 
sentlicben trocken and .enthalten 20 ppan oder veniger Yas~ 
ser BUBaaBen.nlt einigen ppaa Inhibitor* beiepieleweise 
tert.-Bntylbrenzkateohiju Das Honoaere tann daan abgesogen 
werden^ wobei der Inhibitor suriicdaieibt, der relativ sum 
Hbnoaeren ia veseatlichen nichtvflttchtig 1st. and 1st- * * 
fiartig ear Binepeiaang in das PolynerisationsreattorsyB- 
tea.* . . . . 

Die Foljaerieation vird in Gegenwart eines ZohlenvaBeeiW. 
BtoffverdttaniiagHBitteiB oder -lBsungsmittela flir das Mono- 
aere and den ilf in-Baut eohak darotgefUhrt f das- in der 
fceaktion inert feevbriragte aeaktionaxDeiion eind incirte 

909820/1227 >' . 
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aliphatiaohe -and oyoloalipnatiaohe XoblenvasaeratolTe, 
vie Pentan, Hexan, eine lil-KLsobong.Ton Eexan and Pen* 
tan, Octan, Oyolohexan, Cyaiopentan, Oyoloaeptan, Deka- 
Itn und Septan. Dae berorangte BeaktioaalB'HnngBB&ttel 
1st der gleiohe Eohletmasserstoff » der fur die Diaper- 
aion dee Batriuaa bed. das Heratellung-der AXfln-Xataly- 
Batoren verweadet vird, beiapielaweiBe geroonlosar ler- 
peniiiiifllBrBata oder IBOPAH 2, naadelaffblionea Hexan - 
pder Saoootaa. Verweig3kettige Stobleaiiaaaeratofjri&'BnngB- 
aittel ergeben Polyneriaate ait einer niedrigeren LB- 
; stingBVlBJcoeitat ale geradkettige KohlenwaaBerfltoffie- 
JeifflgalBittei trad denanfolge Bind la vielen mien Ver- 
weigtkettlge KoblenwaBserBtofflBBungBalttel bevor- . 

JSUgt* • 

lie flbaetauag Vird bei einer ernBnten Seaperatur dnroh- 
gefttnrt,. in GegenBata'sn der Heattion von ohaxgenwoi- . 
sea Syp geattB dea Stand der Eeoanik, bei der Haan- 
teaperatar oder eine tiefere leaperatur angeifendet 
vird. WHhrend bei daa bekannten Yerfaaren die Reak- 
tioBBteilnenaer bei eiher sear aiedrlgen. Seaperatur r 
in der SrSSenordaung von -10°0, geoiaclit vardea, war- 
den beia erf indungageaaBen kontinuierlicaen Verfahren 
alle EeaktionBteilnehaerBtrline, einBcnlieeiiea Kataly- 
sator, HolatailargewiobtaBodarator and Yardannangaait- 
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tel oder IQaungBZoittel, bei einer lenperatur imerhalb dee 
Bereiehes von etva. 5 .bla etva 94°0 geaai80bt, ua bo els 
raschea Erreioben der Eeaktionataxsperatttr su- f 3rd era , use 
die VarrieentfexTmng.yHirernd der Axtfangaatufes der Beak- 
tion erleiobtert. 

Die Pol^riflationareaktion wird in einer Beaktionarone . 
durohgeftthrt* wobei die Hiaotomg dar fieaktionBtBllnehiner 
kontinaierliob an einem Ende eintritt und Alf in-Polymeri- 
aatreaktionamisohnng kontinuierlioh am anderen Ende abge- 
zogen vird. Die Durchaatagescbwindigkeit durch die Zone 
wird'abgastifflat, ton die Polymerisation bis aindestene 70 56 
Vollstandigkeit bei der vervendeten Ifoderatorkonaentra- • 
tion ablauf en au las sen* .Dies erf ordert gevBhnli'oh etva 2 
bia etva 5 Stunden; Die Pol ymeri eat ione temp era tur 1st 5°0 
Oder hSber bla ssu etva 94°C trad liegt voreugsveiae im Ba- 
re! oh von etva 49 bis etva 83°0. 

Die Eeakti'on 1st exo therm und nach Erreiehen dergewtEhlten 
Beaktionateoperatur tind bei 7ortaohreiten der Beaktion 
boII die Bealrtionateoperatur durch Entf ernung der in Ver- 
lauf der Polymerisation freigeaetsten VBrme geregelt ver- 
den. Stir dieeeri Zvdok kann virkaaae ZSblung erforderliob 
aeln, Bit Biner. groflen deaf XHhlaittol anegeaetsten Ober- 
fl&che, DiftvVerwehdeten BeaktionebaMltar sind nit SEQil- 
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oittelayrfcenen .rexBeiien, beiBpieloweifle Utanaateltrngen una 
. BShlsdhlattgehV dvzob die ein XHhlffllttel, beispielmreise 
WasBex, zirkulierfc verden kann. 

Kir virkpamere Begelnng der Reaktionstainperatur und demit 
fler Polymerisation tenn eine Beihe von Besktionsbehaitera 
vewendet werden. Me Beaktionsbehttlter verden voll sit 
Tlttsslgkeit mid unter Druok betrieben, urn eioherznstelleri, 
' daB die Beaktion in der flttssigen Phase in IBsnng oder 
Dispersion in den vervendeten LBsungssdttel durchgefQhrt 
vird. ttrucke von etva 1 bis etwa 50 Ataospharen sind ge- 
eignet und htfhere Brucke bis zn 300 Atnosphttren ktSnnen 
yerwendet verden. 

Einveiteres vichtigea Mertaaal der Polymerisation iet die 
Terwendung einer relativ verdttnnten LBsnng der BeaJctions- 
teilnehmer. Bei der cliargenweisen Beaktion gemBB dem 
Stand der Sechnik vird beispielsveise elne 30 #ige Bn- 
tadienlBaung in Hexan rervendet nnd in diesem Syatea 
vird eine PolyVu-fcadienfeuisbeute ycm gg g erhalten. Ande- 
rerBeite soli bei der kontinuierlichen DurchfUbrung dea 
Terfabrens der Aba-trom aus den PolyBerisationsreaktions- 
system jnaximal 25 <Jev.-jS Alf in-Eaut b clruk nnd vorzngsvei- 
se etwa. 8 'bis etwa 15 Alfin-Kaxrtschnk bei der 

Eeaktionsteinperatur. Vt>r der LBeungsnittelentfeinrang ent- 
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haltwa.,-5 Gew.-jt nrin-Sautsohalc elnd beiriadigeitd tmd •! 
aueh 2 g fcbxmen getendhabt verden, wobel. natttrlloh aii ' 
..CTjaehmena^c Vardttnanng der HJaung die oycliaiarten 18- 
BUBgraitteivoiiuatna aiealion grofl verdan, beaogen anf daa * 
GewioM daa erieugten PolyBeriaata, "nod die Wlrksamteit 
etirUoigeht. Pie AaegftTigsmtgrlaltoBgentration an- Olaflnr 
nsd/oder HiesBOBonerep icirfi denzufoige eingeatelit trad, 
betrttgt sdsdt .ntJofcatena 25 ffew.-5* und vorsugsveiae etva 
8 .biaetwa 15 <J«r*-$8. . * . 

Die yenrendete -Mange as lifla-Batalysatop (jeatatoff- 
baaia) betrHgt normalerweiaa etva 1 bis etva 6 &ev.«£ 
und ▼oraugaweiae etwa 1 bio etva 5,5 0ew,-s(, beaogen anf 
daa ffewiolrfc der .iregea&ttigten, crgaaiaqben yerbindtrag, ■ 

- Vie oben bereita erwMhnt, ia-fc bear viobtig» dad Waaajer 
von der A]^ln-Po3j3oeriaa£lon^ 

aobloaaen yird .and demaufolge iai jfeaentlieh* dafi alio 
daxis. vervendetea Zonponenteu waaaerf rei eindi 

Die Polyneriaatiorwreaktion wird ustar aolohen SedlBgun- 
gen durohgaflibrt*.. daB etna .80 bis 85 ^ der a intra tend en 
Dien- tmd/oder 01efinsprioi?eren Bolymarisiert warden. Ea 
iat'nicht erwttnBoat* eine nazlaale PolyneriBation dee. 
Olefin- und/oder BienanBgangBnateiriala su erhalten, in 
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(Jegenaata sso einem ehargexnreiaen Yerfahren. Die Aegelnng 
dee HoleJralargevlobtB und daoit flea Hooney-Yertea dee * 
Polyneriaata vird 4nrch did Hange dea HoletaalargeviohtB- 
moderators, die angegeben vird, bevirkt. Baa Polyaeriaa- . 
. tionaprodukt vird ala IBanng in dea lOrangamittel dea 
: Ju^is^Eaataclruka erjsalten nnd dieae IBaimg dea- JQfin- 
IsutBchuks vird nachf olgend ala AlflB^ZantBclnzkblnde&iit- 
tel besaiobnet.* 

Am Bade der Polymerisationareaition kaon 0I21 Jintioxydana 
ala 8cbnta fBr den Alf in-Etaxtactaik vBhrend der naobfolgeiw 
den Verarbeittnag angegeben verden. Sine achy klelne Kenge 
an Antidxydjana iat virkeaa. Sine Hange innerhalb dee Be- 
reichea Ton etwa 0,1 bia etwa 5 ffew.-jf dea Alfin^Poly- 
meriaata genUgt* Ala Antiosydana katra ein organiaohea 
Phenol, ein organiachea Aiain oder ein Aminop&anol Ter^ 
wendet verden, "beiapieleveiae 2,2 , -Hethylen-bie-(4- " 
inethyl-6-tert»-butylphenol) bder B-aenyl-2-naphthylaain. " 

Bar Moderator vird in einer aolohan Henga verwendet, daS 
aich daa gewttnacbte Hbleknlargeviobt ergibt^ Ea iat f eat- 
geatellt vofcden, daB ea beim erfindungageaaflen kontinriier- 
lichen Yerfahren naoh Erreichen dea gevttnschteri Hbleku- 
largewicbta vtlllig nnnBtig iat, die Poly»eriaatiori anat£- 
halteri. Der Moderator gibi anereiehenden Bohnta. latsttch- 
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lioh 1st die Zugabe von Yerbladungen, via AtbanoV ra 
dieaea Zweok uvervUxieoht, da dieae das LBm^aalttelsyatea 
verirarainigen undaufgrund der PHhigkait, dea A121&-. 
Katalysator sir rergiftea, entf erat werden mtleaen, bevor 
dae L5srungBialttel aurliekgeleitet warden katm. *. 

Haobfolgend werden die verBobiedenea AuefUhrangaforaen 
der voriiegendea Erfitidung, d.h. die COg-* Saaeratoff- 
xrad Eoter-AvafUhrungafona im einaelnen erlfaxtert. 



gohlendioxydbebaodlang 

Der Zweok der Koblendioxydbebandlung 1st die Entf enrung 
you Acetylen, Cyolopentadien und von and er en Verunreini- 
gungen, die la der Alfia-PolyneriaatreaktioaBBiBcbxrag ale 
OrganoaatriUQverbindvngea vorliegen. Derartige Verbindun- 
gen unterliegeji Eoblendiozydeintrlttereaktiotien trad war- 
den, dabei in die entspreebenden SSureaalze uttgewandelt: 

BSa + 00 2 ■■■■■ > RCO^a 
E bedeHtet "den organiscben Best. 

Die GarbonylierungBreaktionea laufen bel der glaichen 
lemperatnr ab 9 bei der die Alfin-MonomerenpolyiDeriaation 
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I- afeilnffc, so daO Kohiendioxyd alnfadh Is dia.Beafctionsai- 

aobung" an Snda der Po lyn erl sat io ii eingebracht warden kann. 

70r dia Vorbareitang der Carbonyliercngia-fc kelae Senpera*- 

rtuxandernng dar BeaktionsniaolKrog erforderlioa. Ea kann eine 

leaperatur von 5 bis 94°C vervendet warden, 

• Da eebr ileine Mengen derartiger Yerunreinigungan vorlie- 
gm* und. did Beaktion stBchioiDetrisch, Hoi fllr Hoi, ifrt, 
ist as niobt drforderlioh, Yiel Kohl end ioxyd sniausotsen. 
{tovShniich Bind etva 0,01 bis etva 5 ttev.-j5. bezogen anf 
daa vervendet e Alfin-Honomera, ansreichend. Bin . tfberBchtiB 

.let jedoob nioht scb&dliob nnd ka»n aieberstellen, daS did . 
varbandenen kleinen Hengen an Organonatriinnverbindungen 
alls cvbonyliert warden • 

XoMLendioxyd kann alB Gas Oder ale Trooteneis engegeben * 
verden. Bine Koblendioxydatnospbare kans ftir die Eeaktion 
nicht Vervendet verden. da sie den Eatalysator inektivie- 
ren kaira. vesbalb ee am beaten let , kein Kohlendloxyd sn- 
srageben. bis die Polymerisation bis cu dem gevOnscbten 
AusnaS fortgeschritten ist. . 

Kobiendiozyd kann auch xait Batriuostellen an den Alf in- 
3olymerisat roagieren, wobei SSureaalagruppeu gebildet ver- 
den, die in' W&sesr in S&nregruppen inagewandelt -verden kBn- 
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nen. Diese liegen' Jedoch la kleineren Hengen vpr and be- 
einflusaen die Poiyjnerisateigensehaften niont nachteiligk • 

Bach der Soblendioaqrdbenandlung warden das Hsungsnittel ; 
und etwaigeB unumgeaetBtes Honomerea- entfernt. Gewttnsoh- 
ienf alis kann ein vorau Bgebender . TeTdanpfungaaeliritt ange- 
weadet warden* 



Saueratoffbehandlung ' . 

Der Zweok d er Sauerstof fbebandlung • iet , die Entf eraung der 
entapreobenden Acetylene und dee Cyclopentadiens zu erm8g- 
: lichen j die in der nf in-PolymeriaatreaJrtioneiniBohung ala 
stark reakidonsfahige Organonatriuarerbindungen vorliegen. 
Dieee Organoaatrittsnrerblndungen reagieren aehnell nit 
•Saueratoff trad werSen dabei in Verbiadungeu nagawndalt, • 
die die enta'pr eohend en • Ac etylene oder Cy slop entadien 
nicbt wieder eraeugea. 

Die Oxydationsreaktionen lanfen bei.den gle^cbari Tempera- 
turen ab, bei cenen die Alfin^HononrtrenpoljineriBation ab- 
lauft, so daB Sauerstoff an Bade der Polymerisation- ein~. 
fach in die Eesktionaaiaobung -eingabrasbu vsrden kBan. 

2ur*Vcrbereit«ng der Oacydatlou . let keine An£emng der 
Tempera tur cer EeaktionaniBcbung erf orderlieb. Es kann • . 
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Jede lenBeratnr lnnerhalb dee Bereiohaa Ton 5 bia 94 C Tar-, 
wendet warden. . 

Da sehr kleine Mengen derartiger Vermireinignngen. Toxtte* 
gen, irfc ea n'iofrfc erforderliob, Tiel Saueratof* susngeben. 
SevOhnlich genttgen etwa 0,01 bia etwa 1 &ew.-tf, beaogen 
anf daa Terwendete Alfin-Honoaere. Bin tfbexBcbnB an Saner- 
Btott iat niobt erwanaobt,.da Saneratoff nit HbnoaereB nn-. 
tar Bildung Ton unerwttnacbten polyaeren Hebenprodukten. 
reagieren lcann. Beanalb wird lediglicb ansreiohend Saner- 

• stoff fllr die Itaaetjsnng nit dan Batriunacetylid nnd dam 
BatriumcyolopentBdien Terwendet, ton bo Bioherzuatellenj daB 
dieae vorbandanen OpganonalariTiBverbinaungw oxyd^ert war- 
den, jedpob nicbt nabr. . .. - 

BaueretofiT kann ala daa Gaa oder rein oder In Verdtonter 
For., Via in Inft, sugegeben warden. Die Luf t kann *aBBer- 

• frei seta, m Xatalyaatorbydrolyee bei dieWer Btufa an Ter- 
htadern. Bine SaneratoffatBoapbHre kann f to die Reaktion 
aicbt Terwendet werden, da aie den Xatalyaator inaktiTie- 
ren kann, weabalb aa aa beeten iat, ketaen Saneratoff iu- 
zugeben, bta die Polyaeriaation bi B an daa gewUnacbien 
AuBzn&S fortgeBohritten iBt. 

Nacb der Saaeratoffbebendlung werden daa iBanngaaittel und 

" - * 1 -. 
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etwaigeB unuageBetstee Bonoaeres entferni* Gewtisachtea- 
falla kann ein TOxauegehender VerdaapfungeBchritt angeven- 
det verden. 



Behandltmg ait organlsohaB 'Ester 

Der Zvreclc dee organiBoben. SeterB let, die entapreebenden 
Acetylene, Oyclopentadien trad andere Verunrajxiigungen zu 
entf ernen,/ die in der Airin-PolyneriBatreeJrtionsniBebrcng 
ale OrganonatrinanrerbindnngMJ yorliegen. Derartige Vex-* • 
binduBgen unterliegen ait dem' Seter SnbatitutionBreaktio- 
nen irod werden dabei In die entapreebenden subBtituierten 
Acetylene tmd Cyolopentadiene und SBuresalBe ungewandoltt 



E"Ha + BC00B' ; — ■> S"-!* .+ BCOOBa 

E« lat der oTganiacbe Heat, wie Aeetylen dder Cyelopenta- 
dien,. und B nnd B» baben die oben engegebenen Bedeutungen. 

Die Subatitutionarealrtionen ,lauf en bei den gleicben lempera- 
turen ab, bei denen die AUin-MononerenpolyneriBation ab- • 
lauft,. bo dafi der organiaobe Eater ea ScblnB der Polyneri- 
Bation einfach in die' BeakttonoaiBobnng eingebracbt verden 
tenn. Zur Ybrbereitwng dieBer Bealrtiqn 1st kein'e Teapera- 
turandemng der BeaJctioneniBcbung erforderlicb. Ea Icann 
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jade feBperatur lnnerbalb das Beraiohea von etva 5 bia 
etva H9°0 "wrwendet warden. 

2a sear kleiae Bengali aoloher Yerunreinigungen vorliegea 
nad die Eeattion BtCohionetrlBoh, Hoi £Qr Mol, ablaaft, 
lflt aa nieht aotwendig, rial organiacnea Sater saangebea. 
GewSbalicb genBgen etwa 0,5 bis etwa 15 Gew.-5S, beeogea 
auf daa rerweadete Alf ln-Itononere . Bin ttberaeaufi 1st Je- 
dooh niont aohadlioh und kaaa aiobexatBllen, daB die aa- 
veaenden WLeinen Hengen aa Organonatriunnrerbindaagea alia 
angeaetat warden. 

Bar organiBohe Eater fcaan anch nit tminngeBetBteB . (Uber- 
BCbiiaBigein) Aliin-Katalysator und nit Batriunstellen aa 
den Alf iD-Iolynariaat reagierea, wobei dort orgaaiaobe 
teoppea aabatituiert warden. Die letateren Sabatituentan 
liegen jedoch, warm ttberhaupt, in geriager Heage vor and 
baeiaflnaaen die Pol^eriaateigenBobflftea nicht aacfatei- 

iig. . 

Each der Bebaadlaag nit organiacnea Bater warden daa 18- 
Baaganittel and etwaigeB aaaageaetBtea HbaomereB ent- 
fernt. - frewttnaobtenf alia Icaan eia Yorbergebeader Yerdanp- 
fuagaeobritt aageweadet werdea. 
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•Entfermmg von Alfin-Hononerem xtrxd. LBsungaaittel diirch 
Verdaapfung ( Plasb-Entf enrang ) 

Der Zvedt der Bntfernung. von-Kononeran und LBerungearittel 
;in dieeer Stufe iBt, bo viel Monomeree und IBffungBnittel 
als m8glicb difroh* Terdampfnng f Or die Wiederverwendtrag zu- 
rUckzvgevinnen und ^gleiohieitig das Alf in-Kau t s ohukb Ind e- 
mittel 2u kon«entrieren r vBhrend ein Bindeoittel »it yer- 
arbeitbarer YiBkositftt beibehalten vird r dae sum afiobflten' 
Schritt transportierb verden lea tin. Ctewabnlicb let. -tine.'. 
LBsujig, die . 14 -Qev.-^ oder 'toebr an Alfin^Pol^eriBat ent- 
Bfti'V das Ziel. In AbbBngigkqit von dea Hboney-Wert tmd - 
der Konzex>tration kanrt ein Alf in-Polymbriteat - 26 ble 30 
Gew.-5* PolyneriBat entbalten xrad'noeb ein Bindemittel 
eein; Eb ist aucb notwendig, die iBenngHmittellBaung von 
etwaigea untuagesetstea Monooeren an be£reien. 

Bemeufolge werden in dleser AueftthrungsfonD dee erf in-* 
dungsgenaflen Yertabrens Hbnomeres und LBsimgsmittel bei * 
dieeer Stuf e durcb Verdampfen as Ende der Polymerisation 
ent£ernt> beYor.der Alfin-Zatalysator durch.Vaaser hydro-, 
lysiert wird. Etwa vorhandene Acetylene und Cyclopetita-. 
dieri liegen aufgrund der Oarbonyliernng in Porn yon XTa- * 
trixtxDSiluresalBen vor nnd yerbleiben deasufolge wShrend 
der Yerdampftrag in der Beaktionaffiiachung* 
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In der Batierstoffniuafaiiruagafozn verbleiben Acetylene 

una Oyolopentadien, die aufgrund der taydation in and ore 

•* . • • • 

Yerbindungcin nmgewandelt void en Hind, vahreudder Ter- 

. dainpfirag in der HBaktionainiecbung. 

Bei der Eater-AuBftthrungaforo verbleiben atwaige BatrlxoiH 
aSnresalae, die aufgrund der AlJcylierung vorliegeh, vtth- 
rend der Yerdampftrag in der Eaa3rtionamischnng f wfihrend et- 
vaiger ttherBohfleeiger organisoher Eater, BUbatituierte 
Acetylene trad subatitnierte Cyclopentadiene bei dieaer 
Stufe entfernt werden kBntoen, wenn aie auareiobend niedrig 
sieden. . • * ^ 

In erfindungagem&Ben Yerfabren verden daa IBBungsmittal 
nrid daB Mbnonere durob Verdampfen entfernt, YorzUgBveise 
♦in mehreren Btufen. Be ist wirtscbaftlioher, das 15aunge- 
aittel tmd. daa Honomere aobrittweiae su entferaen, an- 
Btatt alles auf einaal; 

Tim. die Flaab-Entfernung von so viel LSanngsnittel Oder ; 

YerdUnnnngBnittel ale mtlglielx en bevixkeri, iflt der erstd 

* * * 

Scbxltt, wenn notvendig* file fieaktionaaiBOhung anf einej ..." 

exhBhte Temperatur bei odor oberbalb der YerdanpfungB- • !• 

tempera ttrr bei den VerdampfnngBfirucle, beispielsvelse A%- '• 

'aospbarendruck, ea brinaen. Dies kann snreckmaBigerwelpe •. 
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die Eeaktionatemperatur aein, vobei In diedea Tall * keiu 
apeziellea Ephitaen erforderlich iat» Zur raachen Bntfey- 
nuug dea LtJBUngamittels oder VerdtlxmungaiBittelB 1st- oa je^ 
doch ervttnacht, elne Tamperatur so ho oh ala mBgpLioh zu 
verwenden und es kann deahalb erwllnscht bo in, die Beak* ' 
tionamieohung auf eine htJheore Temp era tur als die Yer- 
dampfungatemperatur su erhitzen. 

Die Verd aap fungat emp eratur iat der Siedepunkt dea IBsunge- * 
nittela oder Verdiinnimgsfflittels bei einen gegebenen Ver- 
dampfungedruck. Die saxlBale VerdampftmgBtemp eratur 1st 
die Zeraetzungatenperatur dea KSsungainittela oder Terdiin- 
nungsmittela. oder dee Polyneriaata. ffonnalervreiae ser- 
Betzen eieh/JUfin-Kaateofcuke bei Temp eratur en bia zu 
225°0 nicht und mancbe eind bia 275°C atabil, Beftriedi- 
gende Verdafflpfungatanperaturen fllr Alf in-Polymeriaate 
jcBunen in Bereich von etva 50 bia etva 275°C liegen, vaa 
Yon.dea Poljmeriaat und dea LBaunganittel oder VerdUn- 
nungamittel abhttngt. 

Der Druok r der angelegt vird, vfihrend die Kiachung auf 
die V.erda^fungstemperatur erhitst vird, iat auareiehend, 
urn dae. XfSaimgsaittel in der flttaaigeu Phase zu halt en, 
bia Verdaapfung gewtlnaobt wird. Der Druck fcann von 1,05 * 
kg/cm 2 (15 pai) aufwiirta liegen und liegt hfiuf ig ttber 
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7»0J kg/cm 2 (100 pel). Bs gibt. keine obere Grease, jedoch 
alad 35*2 kg/on 2 (500 pal) gevfltralioh aasreiabend. 

Die BeaktlonsoiBoliung kann untax Brack auf jede geyUneoh- 
te YgrdaaipftmgBtepperat ur gebraoht verden , indeo Bid dnrch 
einen olektri8cben irhitsar Oder else Eeizsohlange fUr 
. hohe Seaperatur geleitet vird. GevtoBohtenfallB ksnn auoh 
ein WHrneauotaueeher voa Flatten- oder Bohrtyp vervehdet 
verden. 

Die Yerdasipfimg vird in einen Flash-Separator bevirkt, 
vorin der Druok der fieaktionsnisclmng eehr rascb mi 
einen Draclc verringert verden katra r bei dem das -L8sungs- 
jaittel.abdaiqpft, AtmospbSrendruck kann vervendet verden, 
ebenao vie imteratmoBpfiUriscbe Drueke bis zu etva 1/4 
Atnoepbttre , vae Ton dem DSenngsnittel und der Seiapera- 
tur der BeaJctionsniechung abhBngt. 

Bei der Yerdaapfnng verden so viel LSsungamittel ale 
ffl8glieh r gevShnlich 10 bis 90 jt oder nebr, und nennens- 
verte Ifetigen, venn nicbt allea, des Hbnoaeren entfernt* 
Dae rorttckbleibetjde LBeungsmittel vird dizroh VTaoserdampf- 
deatillation in Oegenvart von Wasaer entfernt. Die Ter- 
vendnng von Wasserdaznpf erlaubt die Entfermmg des geaam- 
ten ZtSsongemittels tmd Honomeren, venn ein TerdampfrxngB-- 
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eobritt nicht ervtinecht irt. 

Vo^hbthandluag sdlVaaaer extrohiert auch *ie duroh- 
'';&&ty3%ettng oit Koalendioxyd gebildeten B&ureealBe. D»r- 
.^'^'.Salae.eiad w&nre&d der Terdaapfnng niont fittooti* 
; ^..wblBibBn In der EeaktlonBEiBolning, bia vie duroh 
r " nWaav'. extrahiert werden. 

In dex BrtBT-AuBfUhrungBfora extrahiert die Vaeottbeband- 
lung ait Vaaaer auch die duroh die DaBetaung alt organi- . 
sohea Eater gebildeten Satriuaeaureealae, Derartige Salsa 

f 

•ind vBhrand dear Terdaspfung nidht fl&ohtig uad werden in 
der Baattionnleehung aurUokgehalten, bia aie alt Vaseer 
extrahiert warden* . T" 

Weitere Sntf ernung yon flttehtigea Stoffen eineohllefllioh ' 
Hbnoaeren trad ISaungsalttal und Bildung von Alf in-Poly- 
aerleatkrOaeln . 

In dieeea Schritt wlrd. unabhangig davon, ob vorbex ein 
TerdanpfangBsdhritt angewendet worden let oder nicht, das 
Alf in-Polyneri aat in Porn von Xruneln ana der Eaaktiona- 
alaohung gewoxmen. In der OOg^ueflQirungsforn warden alia 
fluohtigen Stoffe duroh Baapfetrippen und gleiohaeitige 
Terdaapfung anfgrund der Vaxma dea Banpfea entfernt. Der 
TerfahreneBchrltt wird kontinuierlich in Gegemiart von 
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h«iB«D ¥aaaer dwobgeflihrt trad e-hmigea HatriUMoatylen- 
eguraa&la xmd latrtnaoyolopratadleiistoTeBala , die vaaeer- 
IBBllch eludy warden la die Yaaeerpbaae extrahiert. Ilttoh- 
tigee niedrigea Sol^eriaat vird ebenfalle abgeetrippt. 
Her ilf in-Katalyaator vird bydrolyeiert und allea darane 
fteigeeetate Olefin und Alkohol verden ebenfalla bei dle- 
aer Strife entferzrt. 

In. der Saueratoff-^AusflQircmgafoxn verden alia verbleiben- 
den flttchtigen Mrterialien duroh Danpf atrippen und gleiota- 
seitige Terdanpftmg aufgrund der V&rne dea ttuopfea *nt- 
fernt-. Dieaer TerfahreuBaohritt vird kontinuierliota la 
ttegemmrt von heiflem Waeear durohgeftlbrfc und etvRlgea 0x7* 
dierteB ffatritonaoetylraa»l» tmd oxjdiertea Hatriunoyolopent*- 
dleaaals, die vasBerl&slioh Bind, warden la die Vaaaerphaae 
extrahiert. Jiaoaiigea niedriges PolyaeriBat vird eben- 
ralla abgestrippt, Dor Alfin-Krtalysator wird bydroly- 
sl8rt tmd allea daraua freigeaetrfca. Olefin bw. A lV o ho l 
vird. bel dleoer Stuf d ebenfalle ontf amt . 

In' der Eater-AiaafUhrungBf orm verden alia reatlionen 
flilohtigen BtofXe eiSBohliefillcb gubartltuierfcen Aoetyle- 
nan und eubatltuierten Oyolopentadienen duroh Donpfr 
atrippen .und gleiohaeitige Yerdanpfung aufgrund der Vlroe 
dea Daapfes entfernt. Etwige pleh-t-flliobtlge Yerbindun- 
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geri kBnnen >ei dea tout aobnjc. verbleiben* da sie In mtr 
;>abr geringen Mengen vorliegen und nioht schfidliefc aind. 
Her Yerf abr otfa'aohritt * vird kont^nuierlicb in Oegenwarfc . . 
von heJJem Waoaer durohgeftthrt und etvaiga Jfatriunattare- 
. salse wetfden in. die Vaaaexpbaae erfcrahiert. PlUohtlges 
niedrigea Polyraerisat vir4 ebenffclls abgestrippt* Der - 
Alfin-Eataiyaator, der no oh, nioht ait dem organiachen 
Ester o$er dan Polyaeriaat reagiorfc bat,- vird hydroly- 
siert una alias daraua frelgeae'v. ie Olefin bsvr. Alftohol 
vird bei dieaer Stufe ebenfaila entfemt. 

Ala erst er Schritt beia Daapfetrippen vird die aa Ende der 
iPolyaerisationssone oder. uach der Verdanpfungssone in der . 
EateranafOhmngaf orm abgeaogene Alf in-Polyineri ^tliJaunga- 
mittellBsung mit heiBea Waaaer gemiaobt, Das Waaser be- 
findet eioh Torzugatfeiae bei einer leaperatur oberhalb 
der Vasaierdaispfdeatillation8te2apera1mr dea su atrippendeu 
XSerunganittela oder TerdUxurnngaxsittelao Diese Eenperatur 
liegt aucb dberhalb dea Siedepunkta dea Hbnomeren, des 
KatalysatorilioholB und dea Eataiyaatorolafina, Daa Waa~ 
ear vird bei dieaer Seoperatur dnrob Einfttbrung yon Danpf 
gehalton (lidem die Alf in-Pol^neriBatreaktional2] sung 
kqnlbiiuierl^ob in einea XrUaelbilder oder Wmrogsmittel- 
stripper daait geaiacbt vird). Bo vird eine eohta Vaaaer- 
daapfdestilprtion der flflohtigen Stqffe in Yerbindung ait 

909820/1227 
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;^i^ffp Bthr fiohnellan Yerdanpfong der flttobtigen 8 toff e er- 

' halten f anf grnbd der Wane d^a 1fc88ara f venn dak Waaeer 

.* *..... * # 

und di«' AraktlonsUsonit geaiedbt verden. Das Alfin-Poly- : 
nerlBat fU.lt .Ms der PolynerlwtlBBiing In Form von fench- 
ten> fain xerttilten JQrttailn ana und vird in dieeer Porn 
in da Vaner aufipondiart* 

Die vervendete ¥aeaerienge" reioht ana/un elne Alf in-Poly- 
, DttrisafkrOaelBUBpansion mi bilden, .die etva 2 bis etwa 10 
Gw.-jJ XrOnel earth Hit. Der aoadmale .Sramelgehalt vird 
-flureh die HaadhabtragBaigeaBOfaaften' der Suspension be- 
etinnrt» • 

Die Alf In-PolyxDeriBatraaktionalSBung vird nit den beiSon 
Yaaeer iontirraierlicb geniacht und die flttcbtigen' Btoff e . 
verden tontinuierliob tiber Eopf abgezogen, yfibrend die 
Alfin-EautacbukkrQinel, die in dsn Vaaaer enspendiert war- 
den, kontinuierlich durcb Sieben oder Zentrifugieren abge- 
trennt verden. Die LBauag kann ait den WaaBer an einen . 
Ende. dieeer Zone gemiecbt und die Krtinel kBnnen an anderen 
Bnde entfemt verden. Es kBnnen eine oder nebrere Stufen 
verwendet verden. vae von Beecbrankungen in Hinblick auf 
ale AuerUafrung abbfingt. HerkSannliobo Eriinelbiiaer oder 
Losnngsnittoistripper, vie aie in* der s;nrfcbetiscfcen Kant- 
eobukindx;strie vervenaet verden, s.ind geeignet. Zur Unter- 
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" 8u«tmS^.-4j»i|- i&daitftoeia ' to Va|aer. Virfl gleichijei- •" 
. tig .den Pa^pf rtrippwi wtarvo^en. iia.V^ 
t^bnyird .Jbei B'ii»»?.i«^»ratuy;laaiMrh^lD dee Bereiohe& von 

Wft** 1 dwoh^eflawt* oit daa Brgebnla, dafl ' 
di«. Bubp melon anf d«n 8ieaepunkt daa Vaiaetta gebraeht ver- 
kaj^, j^/fifiott^ea; 8toff . die hioit Terdanptt alnd, 
warden pit ■Watoaerdasjpf herauadeatilliert. ' ' 

Der Itei^f Btxi^oolirltt wlxii noxnalaxveise tBi AtmoopMren- 
dyuok duxohgeftfhrti. Sa kans jedocb erwtlnacut sein, Brncke 
miter oder ttbar AtaoaphHrendrttok zu Yeiwenden, uo niedri- '.- 
gere oder habere Stripptanperatnrcn und gate Xrfinelbildung 
to exreiehen* 

• • . ' . ;* ' . 

Die zur Eatfernung aller flttobtigeh Stoffe erforderliche 
Zeit fcasgt in geviaaen Asanas von der Mange und den Typ 
der fittebtigen Stoffe und den phyaikaliacben Xigenaobaften 
dea yerarbeiteten Alfin-PolyaerisatB ab. GewBhnlich Bind 
etna 2 bia etwa 90 Hinuten. auareiohend; BeiBpielaveiae ' 
kann ein Alf in-Mlacnpoljneriaat von Butadieu und Styrol, 
daa etwa 75 bie etwa. 98 Gew.-g Butadien enthalt, aua einer 
LBaung in Hexan, worin die.Polymeriaatkonaentration etwa 
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10 $ totrfigt, la Tom too ±b wsBWrtlichtn lBsungsxoittel- 
freien iKJtoclmkkrUaeaii, d.h- ait einea Hexangtbalt rater 
etmt 0 r 5 i>9 gevosnea vcrden, ind*a bti «lntr Z eq par a t tu? yob 
etna 94 bis otw 99°C *t*» 3 KLtmten bla aa 1/2 Stand* 
lang daapfgeatrippt vlrd. 

(fevflMohtenfalla kann ale alternative- ArbeltevelBe nnd 
:/iaBbtedndare r vera ktine Terdaapfung angevendet vlrd, die 
ilfls^Polya eriaatreakt ionalfl anng anerat elner koatinuier- 
lichen Vaaaerwachbcfcandlung untervorfen warden » vorauga- 
.Wise, indem "die BeakticraBlBeung and das YasQlnmMcr la 
Gegsnstroa aneinander geleitet verden, Wdnroh Iaopropa~. 
nol trad WaaserlBallehe Salae. eatf ernt verden trod die Bll- 
dung einee Polynerieata nit' elnean extraa niedrigen Aaohe- 
gehalt gefBrdert vlrd. Der Vasobaohrltt • let jedoolr la den - 
oelsten TKUen nicht notveadig* tfenn er vervendei vird, 
fctam ar durdhgeltQxrt warden* laden die JUiin-Polyaeriaat- * 
IBaung und Vaaser ia. Gagenatroa geloltat warden and 91a 
feachte PolyaeriaatlBBung eiaer Xrenaaone Hngaftthrt vlrffj 
vo daa Yaeaer eovbhl in der OOg-AuaftlhnragBform ale anob 
in der Saaeretoff-AuadTtlhrmigafozso ala elna vaeeerlBalioha 
Verunreinigongen enthaltende v&Brige Ehaae abgetrennt 
•vlrd 9 vobifci die Alfln-Fol^aeriaatlOamiff aurttekbleibt*. Die 

Alfls*Pbljiserlflatl2}Bang vlrd dann en der Saapfstrlppaone 

. *• * * » 

geftlbrt. 
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la d«r Irttr^BftlhruBgafoai wird du Vtuto alt vttteigt 
PbMt 4bgrfcrtrarb, voltl di« AlflB-Polyttrlia-felQiTaig- «- 
rUokbliiH. Si« AUlB-Voijo«riaatlSvn« vird dana « d«r 
Itaapf strippwne * gefOhrt. . 

la eiBty Variation d*i YaaobadBriftes Rjr flidierrtelUme 
•iaex praktlioh voll»tIndl£<»n Eatf grmmg von waMerlBsll- 

efcen Termrralnl gtmgen ana der Pol^eriefctlBwna^Bmitttl- 
lBeirag fcaxm ein swei« Oder aebratofigsr ttagen a tr oa v a aob- 
rorgang angetrendet warden, 

*•■.'- ' 

Die tiber Jtopf abgehenden flflcfctigen 8toffe» einaehlleg- 
licb Hononarea, lAanngeaittelt JLlkoliol. Olefin, Moderator 
und .Va086? verden srnaBBBen ebgesogen. £aa, Zttamgaaittel 
vird von dta Hbnoaeren, dea lltohol tmd dea Olefin dtzreh 
ttbliohe londenaationa- nnd Troktionierttnganethoden abge- 
trennt and m der PolynerisationBstnf e mu?ttokgeleitet. Daa . 
Honoaere Icazm gevttneebtenfalla gevonqen nnd mattokgelei- 
tet verden. Alle verden vor der BOcklaitcmg getrooknat. 

In der Sautrrboff ^usftlhrungsf era verden die fiber Sopf . 
tbgebenden fltiohtigan Stoffe, einacbliefilioh &na»erea r 
ZBsungaaittel, Allohol. Olefin, Moderator tmd Waeaer, m~ 
aazraen abgeaogen. Baa L8 mxnganitt el vird von dam Monoaeren, 
dea iUcohal nnd dea Olefin durob ttbliobe londenaitiona- nnd ! 
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Jxto^oalwrtm^tttiodw. abgttreaat trad nr PolyBeria*- 
tion*attt*« mar|oi^tii«t.vl^ .Honott«r» kann gavttnaofaten- 
^^ n f s^^wcranan and mrOakgaltitet verdaju Alia vtr- 
tioj? 4er Hflii^eitirag getrocknet. 

.In d«r B»t»-An»ft£hrun«afora wardtt die Uber Xbpf abgtW-. 
den nUohiigon'stofT., •liuwhlltfllioJi *bnan»re& r SBstragfew 

• tuierttm JLcetyltnen trad ayclopentadienen sovie Yaaaav, an-? 

...aaanen jabgesogtn. Da* ISaimgnltttl wird tob d«a Monaatr«n r 
Aikbhdl, Olefin und den vnbatitaitrttB JLoetyleaen tmd 
Cyolopentadienen dxtrcsh. die QblloHea EondenaatioBB- Tmd 
yralrtionierungBaethoden abgetrennt und an der Poljaeri- 
.eationaBtufe zurtto3cgel«it«t. Das Hon ma are Jamn gevUnaah- 
te&fallB; aurttekgevonnen tmd aurCLakgeleitet verden. Alle 
verd en yor der Ettokleitung getrooknet. 

Srlbnelabtrennung tmd Plnish-Behandlung 

Der Zveok dieeer Behandlxrag 1st die Irockmmg deer Alfln- 
XautBcfaukkriisal. die bei dieeer Btofe uoeh kleine llengen- 
an IBerragsmittel, Kolcdculaxge%rieht8TOdlfisieriingsmiirtel 
tmd etwaigee relativ nicht-flticiitigeB Monomer ee» vie 
Styrol, en thai ten kSn&en* la der Sster-laaftihrungBfozin - 
kSnnen die XrUmel an oh andere nicht-flUchtige orgaoieche 
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^YerbdMurigen eflthaltdt,. * ... 

Die autectaOdcaraafil werd$n cruarst abgetremit, ' tndeni die ' . 
BubpeneliS dwdh ©In fliifr geedbicflrt' wird; Die Vervendung 
yon ialteo Vasser Blp Y^ohflttesigkelt fUr .dsn Krtitaalfcu- 
ehen Idttit die KrCiel ib ixnd v«4ilndert;.ihar AnKLeben : aa 
dan' Bleb, 'Das Vasfcbwaeeer kann atich etvalge rerbllobe . 
waaserlBsliche Balee auslau^en, '.die in "den ErUmeln vorlie-- . 
gen.. We AlJrin-Polymsrieat au6 deA Bleb' JcUxmra. dann 

sm 6taer ,Austrijib^ d^ie inlt Hli- . 

fa v^n JobneokenlcojripreaBion 4en VasaergeMlt auf tmter 
10. # . verrlngert* Das' 'reptliqbe' VMaer -qnd etwlgae L3- 
'jrangMnittel- kBxineH dttroh- Tefdac^fen,. iSusaimnenpreBBen des 
Xa-utaclaui.B in eineffi Expander , aa~dafl er 'sick etfhitsrt, 12nd 
anBclilieaeende pltStaliohe Druokentepanntrag, ao dafi ¥dBaer 
ale Dainpf imi IBBtmgBinittel abdampfen, entfemt werdan. 
Das WaBser wird abgetrennt und sm Sail .rarlickgeleitet, 
212m leil eUtferni j da dieses Vaschvasser Salze enthfilt und 

die Ansaanmlung von Salsen verm led en werden mifl. Das find- 

» 

product aus den Expander kann verpaotfc weird en und 1st 
f erfcig f ttr Yertrieb und/oder Yervendung. 

Uachfolgend wird das Icontinuierlioho System gemSfl Tigur 1 
beschrieben. " 
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Pigur 1 seigt eii? Byeten, In den das. erfintfungBgeafifle toff- • 
. tiOTierliahe Yerfairen sot Herstellijng von JLtfin-Itotaplni- 
..ken bei der Horstellnng Ton Alfln-rlautsohnken aas Bn-Ufiieny 
laopren und Styrol, getrennt Oder In einer Kombinationj 
dnrcbgeffflxrt vird. 

. Die' Byntbese das JLlf In-Zatalysators In dieses' Systea findet . 
in Jfone A statt./I&s vefansobaaliobte Yerfabren verirendet 
Satritra, das als. Dispersion' in einem fltLSsigen" TepdOxmung*^.; 
■mittel ait eiher Hatriuakonaentration : von. 25 bis 50 8ev.*£ : 
anfbereitet vird. Die .Batei^ispersion vird ttber Pusip'e 1'V , 
an dea LagerungsbebHlter 2 gefUbrt, wo Bio trater BtiQketoff 
gelagert vird. Yerdttnnungsoittel tritt tlber Deitung 3 nnd 
Ifetrinm (gesohaolsen) tritt tlber Deitung 4 in den Mtscbbe^ • 
hElter 5 e in f voraus es tlber Deitung 7 stir Yefcrtogerang der 
SeilcbengrBfle dee JTatyinas m einem GauUn-Behlverk 8 und 
dann tiber Leltcng 9 surtipfc sun Meobbebttlter airkuliert vird t 
isq eine innige Dispersion von Satriuin nit einer Seilcben-/ \ 
grBBe nnter 10 jx DurphschnittsdurohBeeser in .den VerdtLn- 
nungssnittel so scbaffen. Die fe^tige Dispersion vird kpnii-^. 
nuierlich liber leitung 10 su. .eix^em ypn mi Lagenmgebe- . 
bfiltern. 11, 12 gefttbrt, die nit Etthrern auegerlistet pind; ' 
mn die GloichmftBigkeit sn bewabfen. 



— i 
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gBarbcdtet 7et aaahungsmittel sua d«. I^troi^behai-ter t4 / 
visgvuWitfittag 15 das J^ta^sto?si^ttM«»E*tbr tfe -'J 
«in«n ffitt t gDxlaajjCllohlceltfln raekahetaeia; jfitfjtihriim 7i^Hlt%r^.' -V; 
wg«iUlirt. HatrlmndiBperslpii wird ttber i»ltirag 15 
Bthttltem 11 Oder 12 sragegebon and lo^prqjaaol wird. all*.:". 
Bttlich aas den lagejungBbahfilter M tlber. leitung 18 ante*-* 
' Bltttten nnd XOhlen bei etoer 2en*^tu*-von etwa ; p' bis 80°C ; 
^ugegebeiw.Da die Eeafction exothena' iafr, geaotiieht r ; 

Alkoljalaugabe 'langea©. iuf dies* *rfeise : wird etvf 1/> 4ea 
Jtatrltp?, In Hatxluaiaopropylat uBgeTOndeit* Die Sngab* yon : ; 
Butyloh^orid ana ate lagoiroigebehaiter 1$ ttter leltung 10 
vandeit danfc die H&nptttenge doa reatllcbett Uatxixma In; deffl 
BehSlter 16 Id a^ulmolare Hehgen liitriaaibxityl nnd HMirina* * • 
chlorid ma. Dies let ebealilla «ine ezotherzoe fieattion rad 
ei let EIDilTarLg erfordarlich. Die 2enrperatnr wird tonerfaalb* 
deft Beteiohes von etva 0 bis etwa 8Q°G getoalten* 

YetraL die Bnliyldhlorldaugabe yolls-feflndig iat, wird die Uto- 
Betaung miter EtUiron bis box VollBtttndiglceit f ortBohrei- j 
ten gelaa&en, Propyien .ans de& lagerxragabefcaiter 2.0 wird 
dann direkt ; ttbar leitfung 18 an dem'fUlBsigen Znbalt dee " 
Behttltera g*geben» \Dieee Zngabe wandalt Hatriumbutyl in. 
fetriai2iaiay3| tjb* vb&ei Butao. ila .eitt'iebanpspdulrti gebildst . 
vlxa. An diaeer Bttlle 'virt-Behr venig • 
trad dew Bea^oQ8btMlt«"yirtf unterj d «o- Sruck detf .iropjr- 

■■:>■'■:'■■'/■■'/■■ ■ '.-v>^5^*.- -: ; •'. : . 
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. lenlBatmg gtbalten* Btr Brook toll bti dieaexa Pnnkt uater 
ijBI^^OB 2 (4&T>eis) ll^en. 3)er Inhali «os Setictionabe- 
r tollter* vird aehrere Standen bii dieatr Eerrperattir gehaiten 
* TxpA der Bruok vird dazxn dnroh Yentiiieren anf A-baoepbaren- 
drudk yerringcrt. Bates und ttbwreahttSBigaa Propyl «n JcBnnen 
fttrrofc Srfaitsati teii*eiee" entf eat warden. Ber Inhalt wird 
dann In etnra von avei Xfct*OyaatGrlagerbehaitern 21 r 22 . ' 
ttberfOhrt. 

Bie XatelyeatorherBtellnng kann in eine kontimiierlidhe 
JLrbeitsweise nagevandelt warden, indea drei Kataly»ator- • 
realrtoren in Seihe vorgeaehen verden, vorin Jader Sohritt 
der totalyaatorheretellnng naoheinander durchgefUhrt vird* 

Bie BataljrsatorauBperisien vlrd den Polynerisationeb^ltern 
kontinuierlieh etas einen der BehBlter 21 1 22 liber Leitnng 
23 augefOhrt. Bie BahSlter Bind ait Bifl&rem veraehen, xm 
Abaitzen der Peatatoffe an Texxoeiden. 

Baa AlfiD-HouoBereiipolyiDerieationBYerfahren findet in Zone 
B etatt. . Bae Yerfahren wird nachfolgend fOr die Heratellnng 
sines Butadien/lsopren-Xautacbnka beacbrieben. Bie Honome- 
renbe8ohickung wird fUr die Yervendnng in der Polymerisa- 
tion rorbereitet, indem Vaaaer tmd etwaiger Inhibitor in 
den Strippern 24, 26 aua Butadien trad Iaopren entfernt wer- 
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dea, da dieae SubataaBea den Zatalysator aeretareu. Die 
Herstellnng elaee Butadlen/Styrol-touteohttka geechieht 
ebeaao, nit der Ansaahne, dafl nar das Bntadiea getrockaet 
Triad; Die troefceaea Hbaoaerea verden fiber die Leituagen 25, 
33 au dea eraten PoljneriflatioaBrealrtor 31. geffihrt. irooke- 
ner Hoderator lag art in Behfilter 27. 

. Ss irerdea Bearers PolynerisattoaBreaktoren 31 > ia Beihe ge- 
Bcbaltet, verweadet, in vorliegendea Pall drei. .Dieae aiad 
jeweila laanaatelt naa eathaltea Ktlhlachlaagea. Laa Hihl- 
alttel 1st vaaaer Oder Jede and ere geeigaete PlUaaigkeit. 
Die HeaJrtioaateBperaiar liegt ianerhalb dea Bereichea von 
etwa 38 bis 94°0, nie Poljaerisatioaababalter warden voll 
Bit Plilasigkeit betriebea. 

Die Baxlnale Polynerlsationatenperatar iat die, die eiae 
anereiobeade Druekbeherrsclraag in ' PaXle eiaes Znaannen- 
bruoha uad elnea Draok fur dea -BeattorabatroB aioaer- 
stellt, der far den Plafl «a den Alfia-Bindeai-fetelffliachaags*. 
and -beschiotangabehaltera eaareieht. 

Die Polymerisation wird durobgeftttrt, laden der TJalanf- 
Btran 30, der is weaeafclichea ana laoootaa and etvaa sa- 
rUckgeleitetea Bataa and Botadiea besteht, z* den ereten 
der drei PolyBeriaatioaareaktorea 31 , 31 « (aar awei aind 
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geseigt) geleitet vird. Bel der Eflter-^BfmirmigBforiB 
kaan dieaer Strom eine Spur enbatitnierte Aoetjlene und 
Bubotituiertea Oyolopentadien auaanmen ait ISeTrogsmittel 
. und Konoaeren entbalten. Sroakener Moderator aw Behfilter 
27 tmd frisches trookenea Hofioaerea In Leitung 33 verden 
ait dea Ttolauf in den geyttnftohten Verhaitnieaou geaiaoht 
und rasaaaen den PolyaeriaationBtebBlter augefUhrt. Xata- 
lysator vird fiber leitung 23 getrennt eingefOhrt. Da die 
Heaktion exothara iat, aufl Wtaae entfernt verden* 

Der PolymeriBationebeh^te^bBtroa aus dea letaten Reak- 
tor, der sloh nooh bei Hataktionateaperatur befindet, vird 
daira.tiber Leitung 37 *u dea'Behandlungsbeb&lter 38"gefUhrt. 
In dieaem Sank vird das ^einigragBaatarial 11 augegeben. 
Dieaea Beinigungsaaterial let entveder Xohleudioxyd, 
Saueratoff oder der organiacfce Enter und bet jeder Aua- 
fQhrungBfozn vird der BehMlter 38 ale Carbonylierungebe- 
baiter, OxydationabebMlter oder Beaktionabehttlter flir den 
organiaeben Bater beaeiotoett Braiohtlicherveiae vird der 
Auadruok "Beiaigungaaaterial* nur allgemein vervendet, ua 
die einzelnen Materialien der drei Anafttbrungeforaen an 
beaeicbnen* 

In der COg^iiafUhrungBfora vird der PolyaeriaationabehSl- 
terabstroa ana data letaten Eeaktor f wHhrend er aicb nooh 
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bei BeaktionBtrarperatiir belindet, aber Leitung 37 au den 
Oarboaylierragsbehfilter 38 gefOhrt, to er oarbonyliert tod 
anch, wean nbtwendig, ait Alfin-Bindaaittel bis sum ge- 
vttriecbten Hboney-Wert gemiecht wird. Kohlendioxy* wird 
tiber Leitcng 38a la dar erforderliohen Henge sugefllhrt 
and die Hiscbtrag wird fOreine auereioliende Zeit In 6es 
Beh&lter gehaltea, ua die Carbonylierung volletSndig war- 
den au laseen. Binige MLnuten bis aehrtee Stunden Bind aue- - 
reichend. 

Die Oarbonjlierung kann anoh In deza Konaentrierungsbe- 
Bchictamgabebfilter 39 durobgefilhrt werden. Eohleadioxyd 
wird Uber Leitung 39a rageftihrt; Eqblendioxyd kaan.auob aa 
dea Alfia^Biadeaittel in leituag 37 gegeben werden and die 
Carbonylierung findet dann in Terlauf dee I)ureligang8 in, 
dep Leitnng and in d&a Behfilter 38 oder 39 etatt. 

In der ^uera-kaff-AnefUhpungBf ora wird der Polyaeriaa* 
tionebebttlterabetroa aua dem letsten Bealctor y vffhrend er 
Bioh nooh bei Seaktionetenperatur befiadet, Uber Leituag 
37 an dea OxydationsbeMlter 38 geftlhrt, vo er oxydiert 
tfnd aucb, wean aotweadig, alt Alfin-Bindemi-fctel bis man 
gewttaeohten Hopaey-Vert geaiecht wird, Baneratott oder luft. 
Yorzugeweiae MBsesfrel, wird Uber Leitung 38a In der er- 
f arderliehen Henge- BttgefOhrt una die Mlaohung wird fUr 

- 62 - 
909820/1227 



/ ' ' 1800935 

• 63 

j-75 

else anareiohende Eeitapann© la den Behfilter gehalten, 12m 
die Qxydation yoUet&ndig verden su laseen. Etnige Hinuten 
bia nehrere Stunden Bind auareiobend* 

Me Oxydation kann audi in dem Konz en trierangsb eaobiakungB- 
bebttlter 39 durehgefUhrt verden. BaueratofT Oder trociene 
Inft vird ttber leitung 39a augefUhrfc. Saueratoff t kann audi 
den Alf in-Bindenittel In Leltung 37 sugeaetsrt verden, und 
did Oxydation find si daxm is Verlauf dea Durchgaagea in 
.dor Leitung und in den Bebaitern 38 oder 39 8tatt* 

In der Eater-AusfiflmmgsfoxiD wird der Polynerisationabe- 
httlterabatrom aua den letzten Reaktor, wHhrend er aioh 
nooh bei HeairtionflteiapQratur befindet, liber leitung 37 ?u 
dem Beaktionrtehttlter 38 fto den organiachen Ester ga- * 
ftthrt, wo er nit organiaohen Eater umgesetsst und, urann not- 
wendig, auch nit Alfin-Bindemittel bia zungewlinachten 
Nooney-Weart geniacht vird. Organiachor Eater vird ttber 
Ieitung-38a in der erforderlichon Mange sngeftfhrt nnfl die 
• Miacbung vird flir nine .ausreiobende Zeitapanne in den Be- 
h ait or gehalten, un die Eeafction vollat&adig werden bu 
laseen. Bine halbe Stuuds bia ncl*rere Btunden sind aua~ 
reicbend* 

Die TTnaetsung ait fien organiscben Bater kann aucb in dem 
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Kon* entr ieirmgsbeacbi okungsb ehfll t er 39 dnrcbgefQhrt verden. Or- 
ganiscber Ester vird ttber Leitung 39a augafHhrt. Qrganiachar 
• Ester term anoh . dto Alfin-Bindeoittel la Leitung 37 augeaetst 
verden mid die Beaktion findet dann la Yerlauf des Durabgangs laJ 

der Ieitung und in den Behaitera 53 und/oder 39 otatt. 

••-.'* * . 

WBhrend dee noxaelen Be trieba , Venn Produkt ait dea geaigneten 
Mooney-Wert hergestellt vird, gelangt der Strom direit in den' Be- 
scbickungflbebHlter 39. Hiaoben bis .cua gevttnaohten Mooney-Vert 
kann erreioht verden, Indent ilfin^Bindetaitted' aus veracbiedenen 
Lagerungsbebfllter In dea MlBobbehfilter 38 gemlecbt verden. Beide 
Behfil'ter 38 und 39 verden unter EoblendioxydetaoepMre ge&alten. 
Durob darin atattfindandea Bfihren und dnrch Bevegung verden 
grUndliobe Mieohung tand vollatfindige Oarbonylierung sicherge- 
etellt. In der jfeieratojf I-Auafttbrungaiora verden beide BehMlter 
38 und 59 unter einer SaueratoffataoepbMre gebalten. Durch darin 
atattfindendes BQhren nnd jiurob Bevegung verden grUndliobe Hi- •" 
sohnng und YDliatandige Oxydation aicbargeetellt. In der Eater- 
AoBfObrungsfozm verden beide Bebfflter 39 und 39 unter einer 
inerten Atmospb&re gebalten. Durob darin durchgefUhrtea Btlhren 
und dnrch Bevegung verden grUndliobe Hisahcng und yollgtftndlge 
llkylieruug aicbergeatellt.. 

Alfin-Bindemittel ait dea gevtlnacbten Mooney-Wert vird ana 
den Bebfiltera 38 und 39 liber leitung 34 zu der erst en von 
drei Terdas^fcaig8kon£entrieruxigasturen in Zone 0 ge- 
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ffDurt. Sin Erstfstufenerfcitaer 32 1st in der Leitung 34' 
vorgesehen, fto den Tall, dafi der Alf in-Bind emi ttelstron 
sioh unterhalb der 7 erdaanpftmgat ea p ani t u r beflndet. 4ub- 
eerden kazra els Res ervevardafflpfungserliitaer , der das ge- 
sanrte EonsentrierxmgssysteiB versagt* in einer TMLauflei-- 
ttmg vorgesehen verden, die salt den Yerdanpfern verbunden 
let. 

Das Xbnaentrierungsaystan setat slob ans drel Verdaapfern 
35, 35 V 35° stisasaien irod diese verden derart gefahren, 
dafl in den Bohren der Erhitaer 32, 32 1 , 32° keiae Ver- 
dauspfung Btattfindet. Dies vird erreioht* indem -ein Druok 
auf dem Austrag der Erhitaer aufrechterhalten vird, der 
grBSer 1st ale der Siedepiznkt der Lt5arung und vormj ga- 
ve lee bBher liegt als die maxim! e Bsnttaxnperatur der 
Bohre. In vorliegenden Tall vird Dainpfkond ensierxmg bei 
elner Temperatnr von 177°0 angevendet* 

Der Abstroxn aus dem Erststufenerhitaer befindet eioh bei 
etwa.94 bis 135°0 und 3,52 bis 7,73 ig/oa 2 (50 bis 
110 psig) nnd verdanrpft in 35 dtxrch Druokerniedrigung auf 
0,07 kg/em 2 (1 psig). Der Daopfstron vird durcfc Leitimg 
46 abgezogen iznd der fltisaige Strom vird eb onfalls in 
leitung 36 abgeaogen und den Elnlafi des Zveitstuf ener- . 
hitaers 32 1 augefiihrt. Das Sautaohuk-Bindeaittel enthttlt* 
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nun beiBpielsweise 9 -,8 Sew»-J$ Alf ln-Kantachuk. Ss tritt 
aua den Erhitser mit etwa 99. bis T35°0 und '5»62 bis 7,03 
kg/cm 2 (80 bis 100 psig) ans nnd flieflt in 35% flea* 
ZweitetufanYerdaiapJtongsbehaiter, der bei etva 0,07 kg/cm 2 
(1 psig) gehalten vird* Die lemperatur naob der Yerdampfung 
an dieseo Punkt betrfigt etva 66 bis 110°0. Der DaBpfstrom 
wird abgetrennt nnd liber Leitung 46 abgeaogen. Die PltLe- 
sigkeit aus de? VerdampfungBbehftlter 35 "enth&lt beispiels- 
veise etva 11,5 Gev.-jS Alfin-l&mtschuk nnd vird tlber Lei-! 
tung 36 n abgeeogen und dem Drittstufenerhitser 32° auge- 
fiihrt. Bach diesen beiden Konzentrlerungsstufen 16 1 die 
Hauptnenge von unumgesetat gebliebenem Butadlen nnd Iso- 
pfen als Bainpf entfernt. ' 

Der f lttsaige Abstroxo ans dem Drittstuf enerhitzer 32* ntlt 
etwa 66 bis 135°0 und 4 r 22 bis 7,03 ig/ca 2 (60 bis 100 
psig) flieBt bu dem Drittetuf enyerdampfungs- und Beruhi- 
gungebehaiter 35", worin die PlUesigkeit bei Druokrenain- 
derung verdampft nnd- der Darapfstroin alt etwa 82 bis 110°C 
und 0,07 kg/cm 2 (1 psig) wird ttber Leltnng 46 abgesogen, 
Dieser Behaiter liefert einen Baruhigungsraum fllr Kaut- 
. echuk^Bindemittel alt etwa 15 Gew.-5£ Alf in-Kautachuikon- , 
sentration. Das flttasige Bindemittel wird Uber Leitung 40 
abgesogen und dann der ersten Stufe der KrQnelbilder 41 » 
41 1 srugeftthrt. Etva die Half t a des OesamtiSsxmgazDittels 
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1st bei dieser Stufe durch Yerdampfung entf ernt und pralc- 
tiscb alles Butadien und Iaopren 1st zurticigevonnen word en* 

Alfin-Bindamittei Bit dem gewflnaohten Mooney-Wert vird 
Uber leitung 40 den ersten LBBungemittelBtripper oder 
Krlifflelbilder 41 f 41 1 eugefObrt. Btva BO bic 90 5* dee reat- 
liohen IiBsungsmittelB warden in den ersten Lasungsnittel- 
etripper entf ernt. Ber vereinigte Bampfstroa axis v den 18- 
sungraittelstrippern flieflt en einen BeiniguugssysteiD und 
vird dann surlLcbgeleltet. 

Die Eritaelbildung trad die Pinish-Arbeiten firiden in Zone 
B statt. Biese sind die gleichen, unabbtagig davon , ' ob 
Iaopren- oder BtJroUcantBDhnic hergestellt vird. H&chfol- 
gend vird der Pall des'Isopren-Xkutscbuka besobrieb^n. • 

Zati t b chulr-B indeinitt el aus den Terdainpf ern, daa beispiels- 
veifle et^a 12 bis 15 Gei/.-jS Eautsobuk enthttlt, vird kbnti- 
uuierlicfc Uber leitung 40 su doo ersten von'zwei LQBiraga- 
nittelstrippern 41, 41." geftthrt. £s vird nit beiBexn um- 
laufendem tfar-Btir gamieclit, das Uber Leitung 47 eintritt, 
so dafl Rich eis'-j Suspension von JHfiii-Bindeiaittsl in Was- 
ser ergibt. SeuTiiflohtanfalls tann oine rerdtinnte Enmlgier- 
irittoliesung au= dnm 3,agerungsbehaiter 44 fiber Leitung 45 
sugegeben vrsrdG:i* Bie sici ergcbende Hiscbung tritt in den 
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ersten LBsamgeinittelstripper* 41 ein,- eirien Beh&lter, der 
xnit einen BtLhrer mid nit -einer ttoeri£opi?-8ameIlaitung 42 . 
ausgertistet let, die ssu einem.KUhler ftlhrt. Dae Yasser ist 
beiB genug, xna einen Teil des. WsungssdttelB su verdanpfen. 
Wasserdampf uixd .iBBungenitteldttinpf e aue 41 , .verden tiber 
Leitung 49 o zur Bur ohfO^^ 

und but Erhitzung der Mischnng auf sine leznperatuc von et- 
va 50 Mb etwa 130°C eingefiihrt,. wBhrend die Hiachung. ge- 
rQhrt Vird* IflBungsnitteldampfe entveichen Uber leitung 42. 
Ea e'rgibt sich eine AiifeohlBinmung yos Alfln-KatrtechulirU-- 
Beln und die EauteclmlD&uf sohlfiranung vird von unten ent- 
t ernt und Uber Ireitung 4& su dea Zveitstuf enlBeungsaittel-r . 
stripper 41 1 geftUurt, der der ersten Stufe gleich ist. 
Die Hauptnenge .des. WfcungeifiittelB vird in der ersten Siru- - 
fe entfernt und der in die sweite Stufe eintretende Baut- 
e'ohuJc ' hat beispielsweiee einen IB eungemitt elgefcalt in der 
GrBBenordnung von 5 bis 10 Gew.-jS* besbgen auf den Alfln- 
EautsGhukgehalt, ' 

Stripper 41 1 arbeitet bei einer Seoperatur von etwa 1O0°C« 
Nasser dampf vird auch direkt in diesen BehMlter Uber die 
leitungen 49a und fa eingeftthrt. Eine wftflrige AufechlHm- 
sung von Alf in-Xautsohnk nit Eanteohulc in der CrSSenord- 
nung*von 2 bia 6 Gev.-Jo wird Uber leitung 50 abgessogen. 
.Der .LBeungeaittelgehalt des Kautschuks an. diesen Punkt 

- 68 - 
909820/1227 



- 1800935 

63 

y-75 

liegt In der OraBenordnnng von 1 Ge*»-#, besogen anf den 
Alfin-Kautsohnk. 

Der Prodtartdaopf etroo- in leitung 42 entbait in wesentli- 
cben alle anvesenden Eohlenwaeeexetoff e mit Ausnabae des 
Xantscbnks, Ansserdem entbSlt er Propyl en, das dnrcb Zer- 
Be-tztrag dee Eatalysators nit Vasser unter Bildnng yon ffa^ 
tritnnhydroxyd gebildet vorden ist. Br entb&lt auoh Ieo- 
propanoic gebildet durob Hydrolyse des Hatrinaisopropylats, 
allain Bit etvaigen aberscbttflBigam lohlendioxyd* Bei der 
Ester-AnsfiihrungBforro entbfflt Leitung 42 aucb etwaigen 
ttberaoHlissigen fliicbtigen prganiBchen Ester, SatUrlich ist - 
bei der Bauerstoff- oder Ester-Ansftthrungaf prm £ein Eoh- 
lendioxyd aroresend. Die KantccbnWniifflel en thai ten kleine 
Hengen des Moderators Dibydronapbthalin* Btyrol (wean es 
anveaend war) und eine kleitfe Menge LSaungsmittel. Die itf- 
sungsmittelmenge in den Krflmeln soil bei dieser Stufe 
dnrcb geeignete EinBtellnng der Dampfstrippbedingungen mi- 
nimal gebalten werden. 

Die Anfscbl&ncrang ana Leitung 50 tritt in einen Separator 
51 ein, der nit einem meobaniscben Abstreifer 52 ausge- 
rttstet 1st, so dafl anf der Oberfl&che dieeee Bebaiters 
scbvimmende Jteutsobufckrtlnel abgestreift verden kSnnen. 
Das Vasser in dam unteren leil dieses Bebfilters, das rela- 
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tiv frei yon 'EautsobufckrUaeln let, vird fiber die leitira- 
gen 53, 54, 47 sm Stripper 41 rartickgeleitet. Auatiardea / 
. vird zur Verhinderung der JlnflftTOilnag von 8alsen eln Sell - 
weggeleitet, nnd duioh friaobea Vaaaer erae'tst r das bei . 
Leitxmg 54 eirttritt. Bei der Ester-AuatllbrungBfcria entbfilt 
der Abatrom Sauresalae. 

Die KautschoHcrUmel, die in Pons von kleinen Teilcbea vor- 
liegen, betracbtlicbea Waaaer enthalten 12nd abgeatreif t. 
worden sind, gelangen fiber eine Eutsobe 56 in einen Bieb- 
separatpr 55 sur Entw&aaerung, In der Eataobe werden die 
KautsohukJarfimel mit einem Btron von kaltem Vaseer in 
Berttbrung gebracbt, der die ErUiel abWhlt. Der Abflufl ana 
dem Sieb beatebt in weaentlicberi auB Vaaaer, das eine 
kleine Henge an BautBchnifeinatof f en fentbSlt, "urid vird ab- 
gezogen und zu einem cweiten Peinstoffabaitzer 58 gelei- 
. tet. Die KaxitacbuikrUmel warden ana dam oberen fell die- 
ses Behtiltera ttberflieflen gelaaeen nnd gelangen fiber lei- 
tnng 59 zurfick za den Siebaeparator. 55. Der Abfltifi beataht 
auB ¥aaaer, daa gelSate Salae entblilt, und vird weggelei- 
tet* Bei der Bater-AuafUtoungaform Bind dleae S&ureaalse. 

Die aus dezn Separator 55 auagetragenen Alfin-Kautacbuk- 
fcrtlael werden durcb die Pbrdereinrichtung 60 einer Aua*- 
treibeinriobttrag 61 sugeffibrt. Die Atfatreibeinriobtung 
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• venaindert jnittela BetaaeakenkoapresBion dsn Vassergehalt 
auf etwa 9 Gew.-?6. Das aue der Austreibeinrichtung austre- 
tende Waaser wird liber Leitung 62 bu deni PeinstoffabsitBer 
58 Burttckgeleitet, Dor Xautscbuk aus der Austreibeinrieh- 
tung gelaogt duroh Leitung 63 und tritt In elnen Expan- 
der 64 ein. Hier wlrd der Bauteobuk aittels Zostpression 
und Heizmantel erhitat, bo dafl bela Anstreten Vaaser ale 
Seuztpf und Iflsungamittel abdampfen. Bin HeiBluf tepflletroa 
wird von den Geblfieen 65 geliefert, ma VasBerdainpf und et- 
vaiges KBungBinittel vegsufDhren und Eondensation in den 
Zrttaeln bu verbindern. Der an dieses Punkt in lor© von 
ErOxneln vorliegende Alfin-Iautsobuk wird bu einer Krtlinel- 
befBrdertmgeeinriohtimg und ein em Ktthlar 66 befSrdert und 
danacb jetu einer Varpackungsetelle 67 geftlhrt, wo er In 
Porm von Ballen mi*t 34 kg (75 pounds) verpackt verden. 
kann. Meee verden ttber die JSrdereinriobtung 69 but La~ 
gerung transport iert. Has LSsungsmittel und and ere 
fliiobtige Stpffe, die bei den Expander entferht verden, 
verden abatrBmen gelasaen. 

Bob in Zone E geseigte LBsungrailrtelrttckgewininmgs- und 
Beinigungsayotea ist dasu bestlnnnt 

(1) IBaungsaittel und gegebenenfaHs Honomeres Burtlckau- 
gevrinnen und 
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(2) daa System von in weaentlichen den gesamten Alioapl 
und ainen 2eil dee Butane und Propylene «u befreien, 

. In der Saueratoff^AuafuTiruugsf orn warden fltichtigere Sub- 
atanaen ebenfallB bier gewonnen. In der Eeter-Auafta»ungB- 
form dient diese Stufe ebenfalla dazu, aobwereiedende 
Fraction en « entfemen, beiapielaweiae aubatituierte 
Aeetylen.e, • substilruiertes Oyalopentadien und etwaigen un- 
ungeaetzten fliiobtigen organisahen Bster. 

Die Loaungainittel- und MonomerendfiBpfo in leitung 46 war- 
den in den JOIhler 75 kondenaiert und ein leil dea Butane 
und Propylene deatilliert suaaimnen nit etwaa Butadien in 
dea ; liira 76-fttr leicntaiedende Praitionen und wird ala 
ttoerkopfstrom ttber .Leitung 77 entfernt. Die trockenen 
flttaaigen Bodenatoffe, 4ie aua LBaungamittel'und der 
Hauptmenge der Hononeren beateben, wexden ttber leitung 
30 eur Itfannganittellagerung- 73 und dann tlber leitung 74 
au den PolyneriBationabenHltern aurliokgeleitet. 

' Peucnte KJaungamitteldBinpf^ in Leitung 42 warden eusammen 
ait laopropariol. und Propylen in Elbler 80 kondenaiert, in 
der Dekantiereinricbtung 81 dekantiert und die alkoholi- 
ache Waaaerschicbt wixd am Boden der i)ekantiereinriclitung 
tlber' leitung 82 -entfernt. Die t euohte flttaaige Konlenwaa- 
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aeratolf aohioht wird dan Butylenentf ermragatura 83 suge- 
ftOirt, vo Jropylen, Vfaaeer una verbiiebene8 laopropanol 
fiber Xbpf in leitung 84 dureh Destination ent*Bxnt ver- • 
den. Die Bodenetoffe; warden fiber Leitung 85 zu einen Turin. 
86 ffir aenversiedende Jraktionen gefttnrt,. vorin feuonteo 
gereinigtes IflBungsniittel fiber Eopfin Leitung 87 abgenoa- 
men xmd fiber frookner 71 trad leitung 30 in das Terfahren 
zuriickgeleitet wird. Die Bodenstoffe und die sohvaraieden- 
den Praktloneri (xmd in der Sster-AusfUbxiingBfoxB noon die 
subatituierten Acetylene, snbstituiertes Cyclop entadien 
und uninngeBetzter Ester) werden verworfen, Venn atyrol an- 
wesend ist, kann es aua den scbversiedenden Sraktionen 
srurilcJcgewonnen werden. 

Haohf olgena vird das kontinuierliche System von Pigur 2 
bescfarieben. 

ligur 2 zeigt ein modif i«5iertes System, vorin der Yerdanp- 
fungsachritt weggelaasen 1st. 

'*tiz> £yatL«3se daa Alfia-Eatalysatora findet in dieses 
^"utm in Zone A etatt. Das gezeigte Verfahren verwendet 
ratri.^, dae ale lisp errs ion in einea fltissigen Yerdtinmings- 
rA<: zlr.ov Eatriuokonaentration von 25 bis 50 ffev.-jS 
w-:.uf );Lit*>* 'fi *. -.1 . Das geschmblzene Satritun wird tlber Pum- 
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pe 101 zn dea lagerragabehfilter 1Q2 geftttirt* vo ea uzrter 
SticlCBtoff gelagart vird* Yerdtoungsnrittel tritt ttber ESt- 
tufag 103 und 'ffatriun (gesdnnolaen) trltt ttber Leitong t04 
in den Hischbehttlter 105.etn, wonach ea &be^ Leitnng. 107 
cur Verxainderung der leiloliengrBBe dea Batrinms zn einea 
GaulinrMahlwerk 108 und daim fiber leitung 109 Mrttck «j 
dem Misohbeh&lter airkuliert wlrd r *ran sine lirnige Diapers ■ 
Bion von Batrium mit einer TellchengrtSBe untax 10 p Surah- • 
• Bohnittsdurchmesaer in dan Verdilnnnngaialttel sn sohaffep* 
Die f ertige Dispersion wird fcbntlnnierlioh fiber Xeitnng. 
110 su einem von -awei lagerungsbeh&ltern 1t1 f 112 gefiihrt, 
die mit Hiihrern anagerttstet aind, vest die GleidunaBigkeit 
zu bewahren. - • 

Zur Heratellung dea Alf in-Katalyaatora vird chargenweiBe 

gearbeitet. Verdfinnnngaaittel ana Iagerung8beh&lter 114 

vird fiber I^itung 1 15 ssu dam Katalysatofayntheserealrtor 

! * ■ 

116 geffihrtj einen gerDhrtah BehSLlter, der mit KfihlmSg- 

liohiceiten |ereehen iat* JtatrinadiaperBion vird tlbor Lei- 

tung 115 ani den BebHltern 111 oder 112 angeffihrt unff lao- 

propaBol wlxd allptihlich auB den LageruugsbeMltex 11? 

ttber Iieitung 1 18 vrater. EUhren tand EUhlen bei einer Senpera- . 

tur von erfcwa 0 Ms -80°0 aug'efUhrt. Da die SeaJrtion exo therm 

1b 1 1 gesohiehi; die AUcoholzugabe langsam. luf dieee Weise , 

wird ein Drittel- dee Hatriums in ITatriunisopropylat tnnge- 
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• *andelt» Die Zugabe von Butylohlorid bus den lagerungs- 
bahfilter 119 tlber Leitung 118vandelt dazm die Hauptmenge 
des restlichen Batriuna In den BeMlter 116 in fiquiaolare 
Mengen von Hatrinmbutyl und ffatriunohlorid xazx. Dies 1st 
ebenfalls eine exotherme Beaktion und ee 1st JfHhlTmg erfor~ 
derlieh. Die Sonperatur xird izmerhalb dea Bereiohes von 
etva 0 bis etwa BO°G gehalten. 

ffach Beendigung der Zugabe von Butylohlorid vird die Beak- 
tion inrfcer Eilhren bis zur Vollstfindigkeit fortschreiten 
gelasson. £?opylen aus dam Lagerungsbehfilter 120 idLrd dann 
direkt ttber leitung 1 18 zu dem fltlaeigen Inhalt des Be- 
Miters gegeben. Diese Zugabe wandelt Hatriuabutyl in Na- 
triianallyl um, wobel Butan als lfebenprodukt gebildet >fird. 
Art dies em Punkt wird sehr venig V&rme entvickelt und der 
Beaktor wixd unter deni Druck der PropylenlBsung gehalten* 
Der Druck eoll bei dieaem Punkt unter 2,81 kg/cm 2 
(4-0 psig) liegen, Der Inhalt des Eeaktors wird nehrere 
Stunden b^i cicser leauparatur gehalten und der Druck wird 
dann dm* oh Yettilisron cnf AtnosphHxendruck verringert. 
Entas iibersohUasiges Propyl en kBnnen durch Erhitzen 
ieily?"-n(r sr afc:*iit wrdsn. Der Inhalt wird dann in einen 
von iwei :.c:tr^iHs-ircnagsb-^h&ltem 121, 122 llberfUhrtp 

3?Csv i:cr:n.Jf: '^.ihil ucr entiait ^ngefHhr die Eatalysator- 
lv'JIa.i;^ £T--. si-ien Lkg bei der Tervrendxmg in dem erfin- 
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aungsgemiiBen fcontinuierlichfin Terf ahr&i . 

Die Kataiyeatorherstellung keinn in eine. kontinuierliche 
Arbcitmveise ttberftthrt werden, indan drei Eatalysator- ■ 
reaktoren In Eeihe vorgeBehen vrerden, worin 3eder Schritt 
der Katalyeatorherstellnng naolieinander durchgeftthrt 
wird, *" 

Die Katalyeatdrsuspenaion vird den Polymerisationsbe- - 
haitern kontinnierlich atta einem der BebSLlter 121, 122 
tibcr leitnng 123 sugettihrt. Die BehSlter Bind ait Btth- 
rem auegerUatet, van Absitssen der Peetatoffe zxi vennei- 
den. 

DaB Alfin-Honofflerenpolynerieationeverfahren findet in 
Zone B statt. Dae Verfahren virfl naohfolgend fttr die Her- 
Btellamg eines Butadien/lsopren-Kautechuks beachrieben. 
Die Honomerenbeschickung wird fUr die Verwendung in der 
Polymerisation vorbereitet", indem WasBerund etwaiger 
Inhibitor in den Strippern 124-1 126 ana Butadien nnd Iao- 
pren entfemt werden, da diaae Substanzen den Katalysa- 
tor sarsteren. Die Herstellung eines Butadien/atyrbl- 
ZtntBchoka geschieht ebenso, ait der Ausnahine, dafi mir 
das Bvitadieu setrocinet wird* Die trodcenen Hononeren 
werden Uaer die Dei-fcingen 125, 133 su den ereten Poly- . 
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merisationsreaktbr 131 geftiart. Irockener 2-tod orator la- 
gert in lank 127. 

UonnalsrveiBe warden mehrere Polyneriaationsreaktoren 131, 
. in Beihe goachaltet, verwendet, ija vorliegenden Sail drei. 
Dieae aind jeveile laanantelt und entbalten Xflhlscblangen. 
Daa aminittol ist Waaaer oder eine andere geeignete Pltta- 
aigkeit. Die Eeaktionstemperatur liegt innerhalb dea Be- 
reichea von etwa 38 bi B 94°C Alle Polymerisationsbebaiter 
. werden vol! nit ?lttBsigkeit gefahren. 

3>or nazinale PolynerieatioaBdruck ist der,' der erforder- 
lich 1st, \in auareichende DruckbeberrBohung iafpall einea 
ZusaiamenbrucbB trad anareichenden JJruok fllr den Plus dea 
Eeaktorabstronea za den Alf in-BindenittelmiBehungB- nna 
-beachickuugabehaitern aicnerauBtellen. 

Die Polymerisation vird durchgef libit , indem Umlaufatrom 
150, dor weaentlieben aua Isooctan und etvaa zurttokge- 
3 oiteteaa Bi.tan ir.d lutadien beataht, zn den erBten von 
drei P':i.;.iflCi-ir;ati)^rrsai:toren 131, 131* (ea aind nnr zwei 
See ::.£':; gelciio*. yivd. irockener Hodorator aua Beh&lter 
127 v.nC fri-ishiB Srockencn Ibnoracrea liber leitung 133 
'Jwvbn vL!; J ea Vale if i-j dan gewiinacbtan VerbaltniaBan ge> 
Vii.-:c;.i nna :rar.aun:n za dsn Polynerisationsbebalter ge- 
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flibrt. Katalysator yird getremrt durob leituug 123 einge- 
filhrt.Da die Heaktion exotbarra ist,.muA Winne entfexxrt 
werflon. . . 

■ Der PolyaeriaationsbeMlterabatron ana dem letetem EeaJrtor 
131 flieBt, wahrend er nocb bei BeaJrtionatenpera-tur ist, 
iiber leitung 137 entweder zu dem Alfin-Bindemittelniaebungs- 
bebalter 138 oder am den-KonBentrierungBbescbiotimgabebal- 
ter 139. 

Wabrend dea normalen Betriebs, wean Produkt mit dem geeig- 
neten Mooney-;Wert hergestellt wird, gelangt der Strom 
direkt zu dem Bescbickungsbebalter 139. Iliacben out den ge- 
wiinsehten Hboney-Wert kann erreicbt werden, indem Alfin- 
Bindemittel aua verscbiedenen Lagerungsbabaltera in dem 
Hiscbbebalter 138 gemiacbt werden. 

Das "Hein'igungomaterial" yird in jedea der Behalter 138 
und 139 vorge8ehen. Das Beinigungsraa-terial vird ttber die 
Leitungen 138a und 159a zugeftibrt. JTaturlicb. beeteh-fc daa 
Heiuigniigsmiiterial in den verscuiertenen Ausfttbrungaformen 
ana Eohlendioxyd (CWg-Ausflihrungaform) , Saueratoff (Sauer- 
s+off-AuefUirungBfcirm) oder- organiiicbon Ector (EBtsr-AuB- 
f tthrungsf oro) . Dierae Ausfilbrungsfoiman werden naobfolgend 
boec .ieben. • 
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In der Eohlendioxyd-AusfUhrungeforn wird. die Carbonylie- 
. rung bei dieaer' Tenperatur In beiden Behaitera 138 und 139 
durqhgefllhrt. Kbhlendioayd wird ttber die leitungen 138a 
und 139a Bugeftihrt und beide Behaiter werden unter einer 
Kohiendioxydatnoepbare gehalten, wobei "zur Sioherung einer 
. vollatfindigen Carbbnylierung griindlich geniaoht wird. 

In der Saueratoff-AuBftthrungaform vird die Oaydation bei 
dieBer lemperatur in beiden Behftltern 138 und 139 dureh- 
gefttbrt. Saner stoff wird ttber die leitungen 138a und 139a 
sugeftthrt und beide Beh&lter werden unter einer Sauerstoff- 
atnosphfixe gehalten, wobei Hur Sicheratellung von voll- 
atsLndiger Orydation grlindlioh geniacbt wird. 

In der Eater-AuBftthrungsfori wird die Tfaaetzung nit den 
organiacben Eater bei dieBer Tenperatur in beiden Behai- 
tern 138 und 139 durchgeflihrt. OrganiBcher Ester wird ttber 
die leitungen. 138a- und 139a zugeftlhrt und beide Behttlter 
. werden unter einer inerten Atnoaph&re gehalten, wobei zur 
Sicheratellung von vollatandiger Ifaaetsung grttndlioh ge- 
nischt wird. 

Alf in-Bindenittsl init den gowttiiBchten Hooney-Wert wird 
LYbor Icisu'di* UQ 3D den ereten der Losungsnitt els tripper 
ocer IiSwlbilf.cr 141 f HV galeitet. Etra 95 C A dee Ge- 
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aantieeungBnittelB werden in a en araten LSBungaiittel- 
Btripper entferat und prsJrtisoh alles reatliobe ununge- 
aetate Butadien und laoprenwixd gavonnen. Der vereinigte 
Dampfatron aue den LBeutigBBittelBtrippern flieflt zu einem 
KHhler und zu einea ReiniguugsBystea In Zona D und daa 
Maungamittel wird zurttoigeleitet. 

Die Krtinelbildung und die Finiab-Arbeitagange f inden in 
Zone C atatt. Meae aind gleiob, . unabhSngig davon, ob ein 
laop.ren- oder Styrol-Kautecbuk hergeatellt wird. Der Pall 
dea iBopren-Kautschuka vird nacbfolgend beacbrieben. 

Eautacbuk-Bindcaittel, daa beiapielBweiae etva a bia 25 
Gew.-£ Kautaohulc enthait, wird kontinuierlicb dam eraten 
Von zwei ItfaungamittelBtrippern 141, 14.1 1 zugefttbrt. Ea 
wird nit beiflen Burllckgeleiteten V/aaaer ganiacbt, daa Uber 
Leitung 147 eintritt, bo da 8 eich eine SuBpenaion von 
Aifin-Bindemittel in Waaaer ergibt, wobai die aus der 
Carbcnylierang vorbandenen Gaureaalze in daa Waaaer ex- 
trabiert werden. In der Saueratoff-AuefUbrungaforjn ergibt 
aioh tine Suapcnaion von Alfin-Bindonittel in Waaaer, wo- 
bei ctwai3c au». der Oxydiorung vorhandene oxydierte Salao 
in daa Vfeeaer ertrabiert werden. In der Batsr-Auefilb- 
mngafona ergitt /Eich eine Suspension von. Alfin-Bindejait- 
tel^ia Ifescer, -jobei die ana der Unset^ng nit den oreaci- 
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schen Ester vorhandenen SMiiresalse in das Uasaer extra- 
hiert werden. Geviinschtcnfalla kann sine verdttnnte Bnul- 
giennittellBBtrag aus dexn lagerbehfilter 144 liber Leitung 145 
sugegeben yerden. Die eich ergebende Hisohimg tritt in dan 
. Losungsuiit-fc a Is tripper 141 ein, einen Beh&lter, der sit 
eineza RUhrer und einer ttberkopf sanmelleitung 142 ausge- 
rllstet ist r die su einem Hlhler 143 fOhrt- Das Vasser ist 
faeiQ genug, uin einen Teil dee Losungsmittels zu verdampfen. 
WasBerdompf und LBBungamitteldSnpf e warden ana HI 1 Uber 
Leitung H9c eiugeftilirt, urn eine Waaserdampfaoetillation 
su bewirken und urn die ILLschung auf eine Temperatur von 
etwa 96°C su erhitsen, wahrend die Machurig geriihrt wird. 
LosungsmitteldSmpfe entweichen Uber Leitung 142. Ea ergibt 
sicb eine Auf schlfrrmnung von Alf jja-XautachukkrUineln und die 
Kautschukaufschiaannung wird unten tlber Leitung 148 ent- 
femt und su dea Zweitstufen-LBsungsmittelatripper 141 1 
gefUhrt, der der ersten Stufe gleich iet. Hie Hauptmenge 
dec Locungsraittels wird.in der orsten 3tuf8 entfernt nnd 
der in die eveita Stufe eintretende XautBchuk hat bei- 
apiolsweiBe einen LSaungsxnittelgahalt in der (JrBflenordnung 
von 5 bis 10 Gew.-£, bezogen auf den Alfin-Kautschukgehalt. 

2)er Produktdampf3*broia in Leitung 142 enthSlt im woseat- 
.lichen alle anwesenden Kohlenwas sera toff e mit Auenahne 
der Acetylene, Cyclopentadien und Eautechuk. Sowohl in der 
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Sauerstoff- ale anch In der Estsr-AuBruhTOngBfora ant-- 
halt der Produttdampf strom in leitung H2 In wesentliohen 
alleanwesenden restliehen nttehtigan Xohlenwaaseratoffe. ' 
AusBerden enthalt er Propylen, daa duroh Zersetzung dea 
Eatalysators nit Vaeaer nnter Bildung von tetrinnhydrojcyd 
gebildet wurde, sowie Iaopropanol, das duroh Hydrolyae dea 
Batrinaisopropylats geuiiaet worden iat, zusannen nit 
einen etwaigen tlberschufl" an varwendBten Eohlendioxyd. In 
der BBter-AuBfUhrungBforniBt auch ein etwaiger ttberachuB 
an verwendeten orgaaischen Eater anwesend. Batarlich 1st 
in den Saueratoff- oder Bater-AuBftthmng'sfornen kein Koh- 
lendioxya vorhanden. Die XkutBohiikfcrttael enthalten kleine 
Hengen des Moderators* iDUiyaronaphthalia, Styrol (wenn ver- 
wendet) und Jdeine Hengen LBenngBmitter. In der Beter- 
Ausfiihrungaform kann er anch eine Spur einee etwaigen 
nicbt-flttchtigen organiechen Eaters enthalten, Die, 18- 
sungemittelinenge in' den KrUmeln soil bei dieser Btufe 
durch geeignete Einstellnng der Dainpf strippbedingungen 
minimal gehalten werden. 

Die Auf schlHmnning aus Leitung 150 tritt in einen Separa- 
tor 151 ein, der nit einem meohaniachen Abotreifer 152 
ansgertistet ist, bo daS auf der OberflSche dieeea Be- 
hfiltars ochv/immende Zautachuikrlliael abgeetreift werden 
kBnnon. Da3 Vaaser in d em nnter en Teil diesee Behaiters, 
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das relativ frei. von EaixtBchukkrOaeln let, vird tiber lei- 
tung 147 zun Stripper 141 surttcigeleitet, Aueserden wlxd 
zur Verhlndarung der Anaamnlung von Salaen ein leil abge- 
leitet und dnrch friBchee Vasser ereetz-t, das bel Leitung; 
154 aintritt. 

Die Kantsobnkkrfimel, die in Porn von Heinen leilohen vor- 
liegen und betrachtlich Vaseer entnalten, die abgeBtreiit 
vorden Bind, treten Uber sine Butsche 156 in einen Sieb- 
separator 155 but Entwasserang ein.* In der HutBcbe verden 
die KantBchnkfcriinel nit einem ZaltvaBserotrom kontalrtiert, 
der die KrUmel fciihlt . . Der AbfluB aue deo Sieb beetelrfe in 
wesentlichen aus Haaser, dae eine JcLeine Heuge Xautachuk- 
feinetoffe enth&lt, und wird a.bgezogen und sir einem nach- 
folgenden Eeinetoffabsijiaer 158 gepunrpt- Die Kautsohuk- 
krttoel worden aue den oberen Soil dieses Behfilters liber- 
flieUen gclacBen und Uber leitung 159 zurUck arum Sieb- 
separator 155 geloitet. Der AbfluB beeteht auB Vaseer, dae 
geloste Salse enth&lt, und wird wec^eleitet. 

Lis ana flea Separator 155 ausgetra^enen Alfin-Eautschufc- 
irUr»el vrerdau crirch Rjrderer 160 einer AuEtreibein- 
rioiitung *61 g.C0brt. Die Auatveibeinriohtun,; verririgert 
uittel.i bchnscl-riikoBjprc&sion den Yfoseergehalt auf etwa 
3 83V.~£- *-s der Austreiboiiiricbtunc austretende Vae- 
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. b« wixd ttb« Laltnag 162 «a den Peiastoffabsitaer 158 
HarOtt**«*tta?}t. D«r Zau*0ohu1c aue der AuBtr«ib€iarie]rtuag 
galaagt daw* I«ituag 163 aadtritt la eiaaa Expander 164 
eln. Hier vird aer KavtBohufc mttelfl XoopMinion und Hei*- 
aaattl ejiitat, ' *o dafl beln Auetreten Yasser, ale lanpf and 
Wfuagfjlttal andanpfea. Eto HalJXuft-SpaiiingBBtroB but 
Vef£uaruag ton Yaflserdaspfea and etvalgem ISBungsnittel, 
. *■ ft**, to^lta^ftion la dtn Ertoeln »a- Yeraindexn, vird 
' 'taN* WW* ' 1 65 fwtuft , 9tr aaV dieter still* la 
*»^^.*«J»*^.^ wird za elaea 

jW^fert 166 and «a«chll#flra« au einer 

; y«it»^iiilUt .167 gtftlhrt, wo mt in Ton Von Ballen 
*lt 5* kg <75 pcrond). Ye*paekt verden fcann. Diese verden 
. ttber. dra Wrderer 169 «ur Lagerung transport iert. Das 1B- 
sungsnittel trad andere fltlchtige Stoff e, die bei den Ex-* 
pander entfernt verden, werden abstr8men gelasBen. 

Das in Zone D der Kohlendioxyd-Ausftihrungsfonn geseigte 
LbenngBiD±ttelrUc^eviiixruiigs- und i-reinigungssysteiD ist da- 
zjj bestiraat, * • 

{1) . IBstmgBBittel und gegebenenfalle Honoxneres zurlickzu-. 
gewinnen nnd 

(2) tea System von in weeentlichen dem gesaaten Alkohol 
und einem Teil des Butane tad Propylene zu befreien* 
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In der SaueratofS-AuBftthrnngsforn warden dabei auch. . 
flttcbtigere Subatanzen entfernt. Id der Eater-Aua£tlh~ 
. rungsfonn verden zuaiitzlich *u (1) in weaentlichen der ge- 
aajnte Alkohol und ein Tell dea Butane und Propylene, die 
ana der Hydrolyae reataltieren, entfernt, Auob acbveraie- 
dende Praktionen, vie subatituierte Acetylene und Cyclo- 
pentadiene, und- etwaiger flttahtiger umnng&aetzter organ!- 
acher EBter warden entfernt. 

.Die feucbten LBaungaiaitteld&Dpfe in !eitung 142 verden in 
den Blhler 143 kondenaiert, und zu einer Dekantiereinricb-- 
tung 170 atrQaen gelaasen, ana dea die Alkohol-Wasser- 
aohicfct.aa Boden Uber Leitung 171 entfemt wird t trad die 
obere organiaebe Schicht vird ttber leitung 174 einea 
Praktioniertunn 175 zugeftthrt, wo allea aufler ein kleiner 
Teil dea LBaungamittela und acfaweraledende Fraktionen 
Uberkopf liber Leitung 176 abgenosanen wird, Der tJberkopf- 
atrom wird im ZUhler 177 kondenaiert tmd hut Dekantier- 
einricbtung 178 gafi&rt, wo die Vaa Ber achicirt durch De- 
kantieren zusannnen nit der Hauptnenge dea Alkbhola 9 die in 
dor: Vi&jser gelBat ist, entfemt wird. Die organiaebe 
Echiobt, die aus LSsungeinittel, mnnngeeetztein Monomer en, 
I-ropjisa, Butan und etwua Alkohol znsamznen mit einer klei- 
-iion Honje C0 2 in der COg-Au'afUlmmgsfonn beateht, vird zrun 
Vaaohtunn 179 gefUhrt und nit alkaliscbem Vaeaer gewaachen, 
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ua in der CO^-AutftlhrungBf orn COg und Isopropanol .ssu ent- 
fernetf, die getrennt verden, und die Bodenvaaseracbicht - 
vird veggeleitet. In der COg-AuafllhrungBforn entbaiten die. 
BodenBtttM aua dem Txonn 179 floait Waaaer, AlkohoL und 
Ua 2 C0 3 . In der 3 iter- odsr Saner ataff-AusfUbrungaforBL 
llegt kein COg 7 or. In der Saner atoff-AuaftlhrLingaform eat- 
balten die Boderjatoffe aua Turn 179 Waaser 9 Alkobol and - 
Alkali nnd in der Bater-AuafiihrungBform .enthalten die Bo- 
d enst of ?e. Nasser*- Alkobol nnd.saureaalze.. Die organlaobe 
Soblcbt naoh dem Abdekantieren dee Vase ere besteht aua Bu- 
tenen, Propylen und fltichtigen Mbuomeren. Ble vird tiber 
leitung 160 sni dem lurm 181 gefttbrt. In der Xbblendioxyd- 
und Saueratoff-AuflfUhrungaform beataht der ttberkopfstroa 
auB Monomer em, Bntannnd Propylen. In der Eater-Ausfttb- 
rungeform iBt aucb etvaa Waaeer anweaeiwL Sin Sell davpn 
vird veggeleltet und der EeBt vird fiber Leitung 182 su 
Trookner 183 und dann: au Leitung .130 und zii LBaungsmit- 
tellagerung 173 aurtt^efjflrrfr. Ma- dftiteaigeu -Bodenatof f e . i 

aua (Puna 18l!aind Monomer es und LSanttgamittel : - jta jd^aa, 

i > t .... 

Eohlendioxyd r imd Saiieratoff-Anaftlbrungeformen und verden 
ttber Leitung 182 direkt zu Leitung .130 eurliokgeleitet. 
In der 2Bter^Auaftihrung8fox» sind die Bodenataffe trooke- 
nes LHaungamittel mit einer Spur ISonomerem* . 

Die Bodenataffe aua dem Tnrm 175 verden liber Leitung 184 
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u «la*r aadtrmt DerfcUUtlonakoloMt 185 gifUfcrt, vo 
mIbm UmrtfBMitUl abaftopf fltar L«itun« 186 abgtnoa- 
$fB t nttlw 188 kondw*±art tad titer Leltung 182 sua 
;fcool3i«r 183 wrttokgtleitat vird. Dia aohvaren ftaktionen 
la dm 00 2 - wid Bi»«rtofX«liirftnipnnggft>rBea vardtn maaa- 
Mrs. sit rtvRlgoi ftiadrlgan folTMfriart yob Baden ttber Lai- 
.taSf 107 akgasof to rad r»riforftn/ln der Batftr-inafahrtraga- 
fp*« vtrdva tit aakrartu Xnktlonat nunn mi% ttmtgm 
- J^tfrj^ tmd tnbrtltnitrtan Aoatylantn, Ttr- 

^tlnijirt^wi, ****tttuitrtt« Oytltptottdian und ttfctigoi 
tfta*«t*ttfti* or«ulMb«i Irttr tot Bolts Hb§r Ltltmg 
tt7 abfttogw und Yar»prfan« 

Vami rorhandan, Joan Btyrol kus dan aohvaran feaktionan 
dnroh Stat illation gtvoxxnen verden. 

lie beaobrlebone lalage kann snr Heratallung jades Alfla- 
lautBciroktype beattnnit verden, beispielaveisa snar Hersiel- 
ltnj£ einas Butadiexi/lsopreB-Hiaclipolynerisato oder einea 
Bntadien/Btyrol-HiBcbpolyBerlBatB. Dae Butadien/laopren- 
Mlflobpolynerisat" kann oub etva 80 Gev.-jJ Butadian und 
20 Gev.-jS Isbpren beatshen. Der Styrolkantaobnlc kann ana 
etwa 85 Grew Butadira xrad 15 Gev.-jS 8tyrol beateben. 
Der latrtschuk bat einer. Mboney-Bereich von 30 bia no, 
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•ffachfolgenfl vird das kotitinuierliohe Systen von Pi^ur 3 ' 
beschrleben# . " . 

In der. torrl-chtung gen&B Pigur 3 vtrd Alf in-Kfctalyeator la 
• Form elner IiJ BT2pgeiid.ttelaiif Bchiamauiig , beiapielsweise el- 
ner iBOoetanauf schlHnnrang, aue den Xfctalysatorbeeohlclnrags- 
behaiter 210 dwell Punpe 212 aind leitung 214 m elner . 
Stelle unter der PlliflBlgkeitsoberfiache in Eealrtpr 216 
geflihrt, der der erste elner Gruppe von Tier Reaktoren 
216/ 227, 228 1st, die JeveilB nit elnen BOhrer 217 auB- 
gerttstet Bind. Glelchaeitig. nit der Zngabe des Eatalysa- 
tors ann Eeaitor 216 wird Butadien aus Behttlter- 211 durch 
elnen Hblekularpiebtrockner 213 deBtilliert trad dann in 
EUhler 215 kondenBiert und in die Leittmg218 gebracht, 
• die zu den Mflchbehalter 219 ftihrt. Gleiohseitig nit die- 
ser Zngabe verden In den HUohbehiater 2ig.auch ein Hble- 
kulargewichtBmoderator, beispielsweise 1 ,4-Dihydro- 
naphthaIinr ans' den Besehickungabehalter 220 durch Lei- 
tung 221, Isopreh oder Styrol ans den Besohictamgsbehai- 
ter 230 dnrch leitnng 252 und' IsoootanloBtragBnittel ans 
Behaiter 222 tlber Erookner 223 dnrch leitung 234 einge- 
fUhrt. In Pall Ton alien Beflchiokungen fiir Behaiter 219 
aind in den Beschictaragsleitnngen Botaneter 224Torge- 
eehen, xm die Beschiclcungsgesobwlndigfceit jeder Konponen- 
te su regulieren, vodurch das IfcnonerenverhaitniB, das 
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Bblekalargevicbt dee gebildetea Paljaeriaata mid die P6- 
lynerisatkoaaentra-!;ioa In der LBaang eiaBtellbar verdea. 

BesagBaeicboa 240 verweist aaf einea Ilaatel, der Jed en 
-Beaktbr angibt, darcb den tfasaex oder eia-aaderes ZUhlBit- 
tel airkoliert verdea kaan, an die EeaktioBBte ap era lu r bei- .' 
anbehaltea, vorsitgBweiae bei etwa 49 Mb etwa 83°0, vera 
anch hBhere oder niedrigere Tenperatarea, beiapielaveiae . 
5 Wb 94°<? f rervoadet verdea kBaaea.. 

Die Beaktionani8ehuag, die Blob, sub Msxraganittel (Ibo- 
octan), BBungeaetsrben Mbnonerea aad Moderator eu sauna en- 
Betzt, vird darch die. Virkoag der ScbwerkraTt aaa den Be- 
hfilter S 19 darch die ttberfiaBleitirag 242 aa den era-tea 
Eeaktor 216 geftlhrt, wo Katalyeator aagegebea wird, aad 
die Polymerisation begiant. Die EeaktioaaniBohuag geXaagt" 
durcb die tiberfluBleitung 248 ea eiaen aveitea Eeaktor 
226 , daaa liber Leituag 249 au den drittea. Eeaktor 227 aad 
Bc'jliefllioh liber leituag 250 zu den viertea Eeaktor 228. 
Ej verdea hier vier Eeaktorea yerveadet, an eine aasrei- . • 
•Aeade Yerweilseit fur daa PoljraeriBatioaeyerfairea uad 
oine Begelurig der vt&read der Eeaktioa freigeaetztea 
tfarne eu ergebea. Die eratea drei Eeaktorea verdea Toll 
nit nUBBigkeit gefahrea. 
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OevflnBolitenfallB kann das Verfahren i* eiaen . einsigBiT. 
Eeaktor diirohgeflttrt werdan, dar so auBgelegt .i»t t , daS 
siefa die- gewHnachte Verweilaeit erglbt, vera Wanofc ffe 
an beroraugen gebaiton .wik, niadeBtens zwei'HeaWored au 
vexwenden, van fUr wirksame WftrneeBtferxrang to sbrgea, voll- 
Bttadigere TRnsetaang zu erlauben und die Jfotwendi^keit der 
• Zurltekgewinmmg vou traungeset aten Honomeren an rermeid en . - 

Die.Etihrer 2t7 Bind vorsragaveise von Stobinentyp nit 
.yarifWer Geacbwindigkeit, wobei aie Qeaolwindigkeit ein- 
gestellt; warden kann. nm gute Etihrung in tftereinatimmuag 
.nit dor Viekoait&i; dea Polymeriaata eu ergeben. 

Die Verweilaeit in den Tier geseig-ten Beaktoren kann in 
AbMngigkeit von dor ITa-tur dea gevttnaohten Polyaeriaata 
betoaclitlio^ variieren. In vielen Pollen iat gefunden wor- 
dan, dafl eixje Yerwaileeit in Jedem Bfcalrtor von 30 Hizro- 
teri bis zp 11 Stnnde vHllig geeignet let, venn an oh die 
Verjteilzeit auf 6 bi8 B Btunden pro Beaktor anegedehnt 
warden kannj * » 



Vie -nachfol jjend beachrieben. vird Alfin-PolyzaerieatlB- 
•sung, die aich nocb.bei Beaktionatsnjperatur befindet, vom 

Bod en dea la-tat en Beaktora. 228 abgeaogon iind dnroh lei- 

* . ■ . . 

tung 256 in- einen* von auei BebaiidlinjgabQliaitern 257 ein- 

I * 
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• geepeiBt. £n dioaeo Punfct vlrd liber Leitxrag 258 das "Eel- 
niguiags t, -Materixil srtigaflQirt, das In einer AuBftihrungsform 
Eohlendioxyd, In einer sweiten Ausftflarungeform Saueratoff 
und..lii einer dritteu AuBfUbrangaforaa ein organ is cher Ester 
.let.- Hachfolgend verdan die erwBhnten drei epeziellan Aue- 
ftthrtragaformen lm einaelnen voranBchanlicbt. Nattirlich 
warden die Behfilier 257 bei Yerwendung von Xohlendioxyd 
ale Carbonylierusgsbehliiter, bei Yervetidnng von Saueratoff 
ale Oacydationsbeh&lter und bei Verwendung dee organischsn 
Esters aln Alkylierungsboaaiter beeeichnet. 

In der COg-Auafffhrungsfora wird Alfin-PolyneriBatlBanng, 
die slab nobh bei Hca2cbionsteinperatur oeiiiidet, ross Ucden 
des letzteti Realtors 228 abgesogen und durch 2umpe 254*. 
die durch einen (nicht ^eseigten) Motor Bit variables Ge- * 
acbvindigkeit angetriebea wird, durcn Leitung 256 in einen 
von swei Carbonylierongabeli&ltern 257 eingeBpeiat. Eoblen- 
diox}i3 vird iibcr Leitvug 258 zuge:Xlhrt und aiic der Reak- 
tionsmi&clxuiic grundLS.cli geDischt, wobei eine 7ervreilzeit 
vert einig-en ETinu^en bie zw 3 Btnnfien Lei Jer Lurchleituug 
durch den -laaic vcr.^L.-Oib-n 1st. Diec erlau'vb c.as Port- 
sohrei'fcen dir Crirtoiiylierurg bia 'rcz 7ollet£u<T5<:2:eite Sis 
osjbon/liovte Sostti0U5^iecl3V,ag vird Carm ge--;&Bchen, up 
Bier. er ; ;£*C3ndo *?.ura.':.-ilKa und an»I.ira \<muc srltfeliohe Vcrun-- 
re5^i£vw»c-i : EBtalse-rturaUccliol und a-idoi ; *3 Sal:;e, • a 
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* entferosn/. 

Alf in-Po lyner isatlH sang, dle.sioh noah bei Beaktione- 
temperalrar befindet, wirfi von Boden /3es letztto fieakforB 
228 abgesogen wd dnrch fcumpe 254, die dnrch einen (nioht 
gezBigtfen) Motor xnit varlabler Geaclnrindigkeit angetrie- 
ben let, durcb, Leitung 256 In einen von zvei Ojydations- 
bebiULtern 257 eingertpeist. Saneretoff wird fiber Leitung 
258 zngegoben und grttadlicb "nit dsr Beaktionaniettlrung ge- 
iniscbt, vobei eine YerweilEeit Ton einigen Mlnuten bis zu 
5 Stundoti bai der Zhirofaleitnng durcb den Beb&lter verge- 
aeben 1st* Dies erlaubt. das JortBchreitender psydation 
bis Bur Yollst&hdigkeiT:, Bio oxydierte. Beaktionsffiiaebung 
wird datm gewaecben, van alls sicb ergebenden oacydierten 
Seize vnd ancfere vasaerlSeliobe Yerutireinigtmgen, vie 
Batalysatoralkohol, und andere Salae zu entfemeu. 

Alfin~Polyaerisatli5sirag f dia sicb no ah bei Beaktions- 
temperatur befindet, vird von d em Boden des letzten T Beakr 
tors 228 abgezogen nnd durcb' Pumps 254 r die durob einen 
(nickt gezeigten) Hbtor mit- variablur Geaobwindigkeit an- 
getrieben vird, durcb Leitung 256 in oinen van svrei Alky- 
lierungsbehSltern 257 eingespeiet, Organisoher Ester 
wirfi fiber Leittziii* 258 sugefilhrt und mit der Reafctious- 
jniscbung grtlndlidi gsmisclit, vobei eino Varv/eilsait von 
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1/2 Strode bis 3 Stunden bei der Durohleittmg durcb den 
Tank vorgeaehen vird. Dies erlaubt das Portachreiten der 
Heaktion' tnit dem organisoben Ester bis smr Tolls tllndlgkeit. 
Die EeaktionBmiechung vird da2m gevasoben, urn die eioh err 
gebenden Sfinresalae nnd andere vasaerlflsliohe Yerrrareini- 
gnngen, vie Katalyeatoraliohol tmd as d ere Salae an ent- 
fernen; 

In der COg-AiiBftlhrungaform gelanjjt die oarbonylierte Mi- 
b chung (in der Saueratoff-Anaftttarungaforn die oxydierte 
MiBchung bav. in der Erter-Ausftflirungsform die Beaktione- 
nisobung) fiber leittrag 259 su der Zentrifugalvusoipinape 
2S2, die ftir den ffascbvorgang verwendet vird, Ztzr Entf ar- 
ming von yaseerlOsliaben Sale en, leopropanol trad anderen 
Vertmreinigungen ana der Polymer isfetltJaung vervendetea 
Vaeser vird dtiroh leitnng 261 tmd einen Wanaeaustanaoher 
260 an leitung 259 geflQirt, ana der es ffuaanmen nit Poly- 
nerisatlBenng aus den Eeaktoren in die Zentrifugalvaaoh- j 
pmspe 262 eintritt. Die Tenperatur des Vasaera tmd der 
organ is oh en StrBne kann in einen betr&oh-tliohen Sereieh 
variieren, beiapielsveiee von 0°O bia snm Siedeptrakt der 
Hiaclnrag, was abhfingt von Syatondruck. Eine Syatentempera- 
tur von 49 bia S6°C iat Jedoch bevorsugt. In der Zentrl- 
.fugalwaeobpuiape 262 vird eine seitveilige Emulsion dea 
tf&ssera und der organiechen Phaaen gebildet und dann 
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dtzroh Leitung 264 hu einiar Betamtiereinri^tung 26fr g»lei~ 
tet,,wo die aehverere Vaaaerphaee, aie die vaaserigaUohen * ' 
Sala*, Isopropanol una andere Yerunreiniguiigen , enttttlt* 
duroh Leitung 268 ausgetragen trad verworfen wixd, wBfcren&. 
4ie leichtere organiacbe Phase, die daa salafrei* Brodufct 
; eathEtti; duroh Leitung 270 *u einem von awei Troduktl8^ ; 
: ^ngB^exnihigOTgabehttltern 272 ausgetragen vird, la der 
rsHer^Aus^UhrnngBfora sina natflrlioh in dtia Auatrag ana 
leitung 268 kaustiaohe Stareaalse. vorhandenr Bieaer Vaeafa- 
vorgang der organiachen Phase ait Vaaaer sur Bntfernung 
von Alkohol und Salaen fcaxm bo of t wia notwendig wilder- 
holt werden. BescugsBeicbeu 263 bezeiehnet eine Eeairinlie- 
rungaleitung ftir die Iffioksirtailierung von wttflriger und or- 
ganiacher Plttssigkait durch die Zentrifugalwasohpumpe 262. 
QewflnaohtenfallB kann dea Produkt an dieaer Yarfaireno^ . 
8tuf e dureK Leitung 274 Intiozydana .zugeaetst werden. 

Aus'den Berttyigtragabehttltern 272 wird die PolyBeriaatltJ- 
sung aittela ^Pumpe 276 dnrdh Leitung 278 su einem LBaungB- 
aittelstrippir' 280 geftihrt. 

EeiSes Vaaaer und Wasserdampf werden in den LBBungaait- 
telstripper 280 duroh Leltungen 282 bstir. 284 eingefffhrt. 
Ber IBeungsiDlttelstripper arbeitet derart, da£ eich eine 
kontinuierliohe Verdampfung dea KJeungamittelfl ergibt, in- 
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dexa die PolymerisstlBsung in heifiesa Vaaser gexnischt wird, 
wfihrend • gleichseitig das LOenngBmittel der Yasserdampf- 
destination unterliegt, vodnrch sine .Anlschlfinzrang von 
PolynerisatkrUineln in Yasser gebildet vird. In der darge- 
stellten Au eftlhrungsf orm flieBen die PolymeriBatkrttael 
an der FlUseigkeitsarbeitshShe dee LSsungamittelstrippers 
280 titer, die eingestellt warden kann, vm die sur voll- 
stMndigen Entfernung des LBsungsmitteis erforderliche Ver- 
veilseit su eohaff en. Die Krlimel werden durch die fiber- 
fluflleitung 288 abgesogen xmd eineo Siehmorgang srugeftflort. 

Die wH-Srige Krtaelaufschiamoung, die durch die tJberfluB- 
leitung 288 flieBt, wird eu den Produktsiebbeh&lter 290 
gefiihrt, in den Vaechwasser durch ieitnng 292 eingeftlhrt 
wird. Das WasBer vlrd aus dem BehMlter 290 ttber Leitung 
296 abgejpogen und teilweise bu dean 'LBsungsmittelBtripper 
280 zurttclcgeleitet und teilveise weggeleitet. In der 
Sauerstoff-Ausftthrungsform liegen in dieser weggeleitet en 
Henge Saiae vor» in der Bster-AusfiliurangBforin handelt bb 
sich urn S&ureaalze. Die getfaachenon PolymerisatirUael 
vorden aus Sea SiebbeWLlter 290 entfernt trud konnen dann 
durch nachiclgende Stufen geleitet verdon, bei-spieleweise 
getrocloiot, gemahlen und verpadrt werden. 

Hie in den erfindungsgezngJlen Terfahren ven/endete LSeunge- 
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lait-fceloenge iat betr&cbtliohund erBichtliciBrweiBe kann 
eine derartige LBsungsmitteliDenge nicbt verloren gehen und 
die Arbeit eweise trotsdom noch wirteahaftliob Bein. Deasu- 
folge vird das aua dem LBeningsmittelstripper 280 heafaus- 
flestillierte Ltfeungsmittel, das ¥aBBer entMlt r ;duxoh 
Leitung 300 und KShler 502 au den .LBBungamittel-Was&er- 
separator 304 geleitet. In dieses Separator aetst sich die 
scbwerere Waseerpbase cusanrmeu ait etwaigem restlichem 
Isopropanol am Bo den ab und vird durcb Leitung 308 ebge- 
leitfet und verworten, wfihrend die IiSmmgazDittelfltisBigkeit 
durcb Leitung 310 zrraa Lagemngsb.ebSlter 312 gefQhrt und 
dann mittela Punrpe 4 in eine DeatillationBtrdoknungSB&ule 
31 6 eingespei^t wird,_ * 

Lie . ieichten Jraktioneu (Propyl en, Butan* Butadien, Iso- - 
pren und etwaa LS8UUgszalttel) warden tlberkopf Uber Lei- 
tung 320 zu einem SUiler 321 abgesogen* wo sie teilweise- 
verfltteaigt werden. Liese leiobteq Eraktionen kBnnen der- 
art partiell Jcbndensiert warden, daS die FlliSBigkeit die 
Hauptmenge der Monomeren enth&lt und diese Monomeren wer- 
den naob dem Srocknen Kurtlokgeleitet. Ein Seil vird weg- 
geleitei, no Propylen una Butan au beseitigen. Die Fltts- 
eigkeit wird in die Lekantiereinriohtung 323 gefUhrt, wo 
das Vasser abgetrennt wird , und die Flttsoigkeit wird fiber 
Leitung 324 su der S&ule 316 curiicfcgeftibrt.. Die LBsunga- 
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ai-trtalflfLssiBkeit wird an Bo den der 8&ule abgezogen raid 
ttber leitung.305 ma Punpe 507 zu der S&ule 313 ftlr die 
Bntfernung yon aohweren Fraktionen gefUhrt. 

Ma acbweren Fraktionen werden am Bo den der Sdnle abgeso- 
gen (in der SBter-AusfUbrangafoxsi enthalten sie auoh erub- 
atitnierte Acetylene, Cyclop entadien tuid 'etvalgen nnuage- 
aetateti Eater) trad Styrol, wexm anweaend, kann dnrch . 
DeBtillation zurtickgewonnen und zurttckgeleitet werden, 
der Eeat vird verworfen. Die trobkenen leicbtaiedenden 
IHatrngsmittelfraktionen werden in Efliler 315 kondensiert 
und dann tlber Leitung 317 *u den lagerungebehaiter 318 
ftir trockeneB Wsnngsraittel gefflhrt,- wonaoh aie titer lei- * 
trrag 325 zu den LBsnngBmittelbeachickungsbeliaiter 222 
Brn^ckgefllhrt warden. 

Das Waachayatem liefert eine einfaehe, wirkaame nnd hodi- 
flexible Arbeitsweiae zvr Bntf ernirog Ton waaaerlHsliclien 
Komponenten ana den- organiachen BtrBaen, die bei den kon- 
tinnierlichen Alf in-Polymeriaationsrerfahren der Torlie- 
genden Brfindung anftreten. Venn die Bndverwendnng einea 
Polymerieata keine praktiache Asohefreiheit erforderlich 
aacht, kann eraichtlich der geaamte WaBcbvorgang bei dea 
Yerfahren weggelaasen werden tmd die PolymeriaatltJsung 
kann direkt ana den Eeaktoren der iBaxmgaaittelentf er- 
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nung zugefUbrt verden, _ \ 

Das erf IndimgB gemfiB e Waeohrerf ahren erreiokt einen inni- 
gen Kontakt der organischen Polymeriaatphaae m±t dor 
waBrigen Ehase ,indean die brgaaiaohe Polyaeriflatphaee tmd 
die v&Brige Phase in eine zentrale Zotoo aingeapeiat ver- 
den, ana der die Strflme trater der Virkung der Zetatrlfu- 
galkraft radial each ausaen mit hoher Oeacbwindigkeit ge- 
.gen. eine an der Peripherie liegende Ssmnelsone getrieben 
warden, die die aentrale Zone xragibt. Die StrBme verden" 
auf diese Weise duroh die etarie radial treibend.e Eraft 
in eine Emulsion txmgewandelt und dazm ala einaiger Strom 
einer Austragacone zugeftihrt und in zwei Seile geteilt, 
vovon einer zu der zentralen Zone fQr veitere Mlselnrag 
• mit friacher Beachickung rezirkuliert vird* vfflarend der 
and ere Tell in Baraleionaf ona einer DeJcantiarzone zur 
Trenntmg in der.oben besobrlebenen Veiae zugefUhrt * vird . 

W^sser vird geecbont* indem zwei oder anehrere der vor-r 
etehend beachriebenen Vaacbayateme in Beilie vorgeaehen 
verden. In dieeer Auafffhrungaform vird die duroh die ra~ 
diale Ireibiraft in einer eraten Zone g6bildete Enroleion 
in zvei BtrBme geteilt, vovon einer fQr veitere H±achung 
zu der zentralen Zone rezirkulifcrt vird* Her zweite Strom 
vird dekantiert und die partiell gevaadxene organiacbe 
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Phase vird ala Beaohiolcung £Qr einen ZveitVfcuf enBchritt 
fUr innige Kontairtierung nit friscfcexB Yaaaer ver*endet. 
Die dekantierte v&flrige Phaae aua dieaer ssweiten Stufe ' 
vird ala Waschfiaaalgkeit ftir robe organiaohe Phase in dor 
erst en 8 tufa vsrvendet. 

In 6 e gen sat a ett PoljnDeriaatwaachverfahren gem&S dezn Stand 
der faolmlfc, bei denes gertlhrte Behfilter-VaBoheinrichtun- 
gen venr end et worden und Hiaehperioden von einer halben 
Stunde bla su nehreren Stunden erforderlioh Bind! erf or- 
4ert daa erfindungsgem&fle Vaachverfahren eine Hisehaeit 
in der' toSBenordxrang von Betomdefn. AoBBerden veitaeidet daa 
vorliegende Vaaohverfahren in vielen Rill en die Sotwendig- 
teit der EatalyaatordeBalrtivierung> der Pol jn er is atf ftl- 
lung und der Zugabe von earalaionabreclienden KLttein vor 
der Dekantierung, Sohritte', die bei den Yerfahren gea&B 
dam Btand der lechnli in allgeneinen erforderlioh Bind. 

Die f olgenden Verauche beat&tigen die Entf ernung von 
Acetylen und Cyclopentadien duroh TJmaetzung nit 00 2 ge- 
mSfl aer Kohl end ioryd-Ausffihrungaf orn der vorliegenden Er- 
findung. 
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Beispiel A . . 

Bb wird eine Polymerisation fltrrchgefUIirt, bei der 50 g 
einer 85: 15-Mleclrang von Bntadien/Si^prol-Monomerem in 
150 cm-' reinea PetrolexmalkylatlBenngsffiittel polymerisiert 
.werden. 7or der Mugabe dee Alfin-Eatalysatore werden 18,1 
Hilli&quivalente Acetylene in Porm von gleichen Mpljnengen 
an ithyl- p Vinyl- und Hethylaoetylen fcugegeben. Bann wird 
Alf in-Xatalysator sugesetet und die Polymerisation vird 
2 fltnnden lang bei 40°C durchgeftlhrt.. Die Polymerisations- 
reaction wird dann unterbroohen, indem 90 £ der Kbhlen- 
dioxydmenge sugegebeu werden, die theoretiscb erforderlioh • 
ist» ujd das gesamte Alkali (EBa + EOifa) zu nentralisieren, 
das in Porm yon Alfin-Katalysator. ragesetst worden.ist. 
Aus cinem aliqnoten Sell des Alf in-Polymerisatbindeaititela 
'wird das LBstragemittel von den Polymer isat ia.einemge-" 
sehlossenen System ia Vafcurnn naoh Hydrolysieren nit 1 g 
Alfcohol abdeetilliert, wobei letaterer etwaiges nncarbo*r 
nyliertes EEa hydrolysieren soil. Baa so isolierte 15- 
eungsmittel wird dann in Hinblick anf Acetylene analy- . , 
siert. In dem LCsnngsmittel verden.nur 2,?4 Milli£quiva- 
lante Acetylene gefnndeu. Somit sind etwa 85 5$ der 
Acetylene dizrci dia Eohlendioxydbehandltrag ^estgelsgt Bor- 
den. 

B&raus. gsfct hervor, dafl eia geringer tn>crschu£ aber die 
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theoretisohe Menge Ebhlendioxyd vervendet -warden sollte* 
ins prairtisch vollst&ndige Pixiernng der Acetylene als das 
Hiatriunsals der Acetylens&ure su bevirken. 



BelBpiel B 

Es vird ein Bhnlicher Polymerisationsversuch durchgefllhrt, 
bei den .30 g einer 85:15-Hisclrang von Butadien/Styrol- 
Hbnoneren in Gegenwart Ton insgesamt 10,0 Hlllia^uiyal en- 
ten Cyclop en tad ien bis su einer Utawandlnng Ton 89 » 8 56 
polymer isiert verden. Die,PolyneriBationsreaktion vird 
nit 9t) ?J der COg-Menge unterbrooben, die theoretiscli er- 
forderlich iet, urn das in Porn von Alf in-Katalysator snage- 
b state Gepantalkali (Ma + EOHa) sra nentraiisieren* Ton 
8 in em aliqiioten Tell dee Alf in-Polymerisatbind emit tele 
vird dae LBsungsmittel von dem Polymerisat in einen ge- 
schlossenen System in Vataran nach Hydrolyee nit 1 g Alco- 
hol abdestilliert, vobei letzterer etwaiges nncarbonylier- 
tes EHa hydrolysieren eoll. Das so isolierte i LBstmgsnit- 
tei vird auf Oyolopentadien analysiert. Bezogen anf die 
geeamte Probe nacht das (dnroh COg) ungebundene Oyolo- 
pentadien 4,3 KQliftauivalente ana. Dies stellt eine 
57 #ige Pixierung von {Jyclopentadien durch OOg in 
Alfin-Polysieriaatreaktionsnisohung dar, wenn dieses In 
einer Ecnge flir. 90 ?5 der vollstSndigen Oarbonylierung des 
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Oyolopentadieas rageaetat vird. 

Uaraus gelxt hervor, daB ein geringer ffberaohaB ttber die 
tieoretisclie Menge an C0 2 verwendet verden aollte* tm 
praktiscb vollstSLndigp Sixiarung dee Oyolopentadienfl ale 
das Hatriinnsals'der Cyolopentadiens&ure cm bewirkeiu 

Der naohfplgende Versuch . beattttigt die Eatf ernung von 
Aoetylen und Cyolopentadien durah'TJtaBetzung init Sauer- 
stoff gemai der SauerBtoff-AusfUhrungaform der vorliegen- 
den Erfindtmg, 

Beiaplel G 

Eb vlrd mit einer Hisclnrag von 1600 g 3ptadien, 400 g Ibo- 
pren nnd 5,35 g 1,4-iWlxydroiiaph.tlial.in, verdttmrt anf 
1000 cm' xnit iBopar C^LBaungsmiirtel, eina polymerisation 
durchgeffihrt. Der Beh&lter enthSlt anfBaglioh 12 000 car 
Isopar C-Itfsnngsmittel, wozu 23 f 8 g einer AoetylenlBsrag 
- (enthiLlt gleiche Mblmengen an itkyl-, Yinyl- und. Metiyl- 
acetylen) gegeben worden Bind. 4-75 cm 3 Alf in-Katalysator- 
auf Bchiammutig vird engesetzt trad die Polymerisation wird 
bei 25 bis 40°C durchgeflihrt. Die Zugabe der Eeaktions- 
teilnehnor 1st in etwa 1 bia 5 Sttraden vollsiiinciig. Die 
JolymerisationareattionsmiBclruns vird dann mit 4000 ca^ 
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Isopar 0 verdttnnt, 2841 g verden zur Probenentnahie ent- 
femt. Daiui *erden im Varlanf yon 2 Bttraden 64 f 5 Dtr. 
COg-freie und 3L>0-treie luft eiugaznessen, gefolgt von 
32 g E-IfcenylnaphtliylaiBin. Das Alfin-Itolymerisatbinaemit- 
tel wird in einen Olstreoimittelbehttlter. gepumpt, Bit 
3000 cm 5 Isopar C geapttlt und ea werden 557 g Sunder 790 
Ol aragesetzt* Das Bindenittel vird dasn in einen KrOzael- 
bilder gepumpt und das Lttstmgsmittel wird rerdaiapft, wo- 
bei 13»5 Dtr. surttckgewonnen verden« ffeiteres IHsungsmit- 
tel wird Eugesetst, nm die Leituugen ausEuspttlen, so daB 
inBgeeamt 14,3 Ltr. gesfumnelt word en. DaB so ieolierte 
IBBungsmittel wird dann auf Acetylene analysiart. Ea war- 
den nur 0,27 milittauivalente Acetylene pro kg LBsungB- 
mittel gefunden. Da ee, wenn nan die Verdflnnungen in Be- 
trachi siieht, 1,27 MUli&qttivalente pro Kilo aein eoll- 
ten. Bind etwa 8Q £ der Acetylene durch die Saneretoff- 
behandlung fixicrt warden. 

Die folgendan Bcispiele Btellen bevorsugte Ausfttbrungs- 
f onnen der Sstcr-AuBftlhrungsf onn der vorliegcnden Erf in- 
dung <3ar und beslelieu sicli obenfalls allgemein auf die 
C0 2 - i:nd die Satteretoff-Ausftthirtingsforia der vorliegenden 
Erf±ndung s vrcnr* nicbt speaiell etwne andorec angegeben 

iGT • ■ 
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Belepiel 1 ; 

Sin Batadien/leopron-MschpolymeriBst iann geanafl der naoh- 
folgenden Arbeitsweise unter Yerwendung der Yorriobtuag 
naoh Pigur 1 hergestellt werden. 

FWssiges ITatriuia (88 kg, 194 lbs.) nit etwa 121°C wird in " 
aen BehSlter 5 eur Herstellung der Hatrituodisperaion einge- 
bracht und 231 leg (510 pounds) Isooctan werden aus dem La-. 
gerbehSLlter 14 ttber Leitung 3 unter ausreiclieridezD Brack 
einlaufen gelaseen, nzn das Vprliegen des Yerdttnmmgsmit- 
tels als ELttssigkeit BicherzuBtellen, wonach das Natrium 
darin fiber das Gaulin-H^werk 8 unter Bildung einer 
gleiclua&Bigen Dispersion bei 116°G dispergiert wird. 

Ein Alfiu-Katalysator wird hergestellt p indem 953 kg 
(2100 pounds) Isooctan in Sen Katalysatorsynthesereaktor 
16 eingebracht werden, trons-ch 231 kg (510 pounds) der 
Eatriumdispersion trad 54 $ 4 kg (120 pounds) Iaopropanol 
unter Btihren sugegeben werden, wobei gektihlt wird, ua 
etwa 66°0 beiaubehalten. Der Alkohol wird ia Verlauf von 
3 Stunden sugegeben. Bur ein Drittel des JTatriums wird 
dfcbei in Batriumisopropylat umgstrandelt. Bann werden im 
Yerlauf von 5 Stunden 86,2 kg (190 pounds) Butylchlorid 
zugesetzt, wobei die Hauptaenge des restlioben Satriuae 
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in etwa kquiisolare Uengen an ITatriumbutyl tmd FatritmH 
ohlorid tnngewandelt wird. Sach Beendigong der Batylcblo- 
ridangabe wird die Heaktion duroh Btlhren ftir eine weitare 
Stunde vexrollstfindigt. 

Bann warden 43*1 kg (95 pounds) Propylen sugeaetat, wo- 
bei Eatrixunbutyl In FatriuDallyl magewandelt mid Butaa 
als Hebenprodukt gebildet wird. Bieees wird in dem Systea 
behalten. 

Die ao hergestellta Ea talyeatorauf a chlfimnnmg wird dels 
ersten Polymerisationerealrtor 51 fiber Leitung 23 ait ei- 
ner Gescbwindigkeit von 59 leg (130 pounds) pro Strode an- 
geflttrt. JErockenea Butadien wird kontinuierlicb fiber Lei- 
tung 33 mit einer Gescbwindigkeit von 218 kg (480 pounds) 
pro Btunde eingefUbrt und trockenea Isopren vird liber 
Leitung 33 nit einer Gesobwindigkeit von 54,4 kg 
(120 pounds) pro Stnndp eingeleitet* 1 f 4~Bihydronapbtha- 
lln wird als verdlinnte LSsung als Moderator, nit einer Ge- 
scbwindigkeit von 11,3 kg (25 pounds) pro Stunde flir die 
GeaamtlBsung augegeben, Etwa 2930 kg (6450 pounds) pro 
Stunde eines Stroma, der in der Eauptaacbe aua Isoootan 
nit betr&cbtlicben Hengen an wiedergewonnenen Konoiaeran 
beoteht, warden augegsben. Alls StrSme warden bel etwa 
66°C eingespeist.. 
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lie drei tolynerlsationsbehaiter 31 » 31 1 warden "roll Bit 
ElttBBigkeit betriebei raid duron ¥asser nit 30°C gekHbat* 
so aaS eiae EeatfcionBtenperatur von 66 MLb 72°c aufreob-t- • 
erbaltieo wixd,. Der Druck in. dan PolyaeriBations^ehai-tern. 
be.trSgt 3,52 kg/em 2 (50 psig). Me EeaktionsBiscbttng vird 
nacheinander voa Foljaaerieationsbehaiter bu Polyaerisa- 
tionsbehttlter gefl&urt and der Gesamtdurchgang und die 
Reatfcionezei-t duroh die fteeaiatreihe beir&gt etwa 3 Stun- . . 
den, ' 

In der E^^enaio^-AuEffUhrungsforiD enthait der Pplyaeri- 
raticma^eMlterabstron in Leitung 37 etwa 8 Bew.r£ Alftn- 
EautBctyrt: bel elner leiqperatur Ton 66°0 und vird ait einer 
Gescbwdtodigkeit von.83r3 £tr.; (22 gallons) pro Hixprte su 
den Qarbonylierungs- und BescMckungsbeh£lter 39 ge- 
flihrt, vet Kohlendiosyd nit einer Gesclxvrinaigkeit voji 990 
Ltr. (35 en., ft.) pro Stunde unter der OberHache der HLfle- 
aigkeit in den BehMlter eingefBixt vird. Hie Terveilzeit 
in dem BehCter betrfigt etwa 1/4 Stunden und die lempera- 
tur der aeaktionsmiadmog etwa 38 bia 6^0, 

In der Sanerstoff-Ausflflirungsf orm enthait der Polymerisa- 
.tionebehHlterabatrom in leitung 37 etwa 8 Gew.-5< JMfia- 
KautacSuk bei einer 2emperatur von 66°C und wird mit einer 
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gesob yi ndig ke it voa 83,3 Itr. (22 gallons) pro Uinute su 
dea Qxydations- mil BeecbiaktmgsbebfiTter 39 gafilbrt, vo 
Bamsrstoff mit elner SeaetorlnfllgfrRl t von 2S31t7 Itr. 
' (100 puy ft,) pro Btunde outer der Oberfiacbe der Fltta- 
Blgkait. in den Beh&lter eingefttbrt wlrd, 2ULe Verwailaeit 
in dea Behfilter berfcrfigt. etva 4 Stunden una die lempera- 
* tier deb. fijeaktionsnisohnng etva 38 bis 66°0. 

In der Bster-AueftlfaruagsforjB entbait der Polymerias 
tionBbeb&lterastron in Leitung 37 etva 8 Gev.-jC Alfin- 
Eautecbuk bei einer lengeratur von 66°C und vlrd ait 
einer Geeabvrindigkeit Ton 79 »5 Ltr. (21 gallons) pro Mi- 
nute in den Beaehickungsbehaiter 39 fflr die ttasetzung ait 
dea organiscben Ester eingespeist, in den organisober 
Eater* in die Bern Pall Ootylacetat, ait einer Gescbvln- 

9 * 

digkeit ron 13f6 kg (30 pounds) pro Stunde unter der Ober- 
flftche der Flttssigkeit in dea Be'a&lter eingefUhrt wird. 
Me Yervreilseit in dew Bebalter batrsgt etwa S Stunden 
und die ffeapcratur der Sesktifins&ischung iat ctwa 38 bis 
66°C. 

Abflieflendr .^c-attionsaiivcb-rut; > ? ird oiner (ieschwindig- 
keit von BVtV I-tr. (22 gallons) pro Kiinvfco durcb leitung 
34 den Tci^cr^fung^^^^ gc- 
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ftflirt. In der Xbhlendioxyd-AxiBfilhrtmgsforn aacht dies 
pro Stunde 3274 kg (7209 pounaa), in der 3aueretoff~Aus- 
fUhrungafoM 3276 , 8 kg (7215 powxda) und In der Bster- 
AuBft&rungafom 3285,9 kg (7235 pound?) ana, Der Abstroa 
ana dea Erhitaex 32 hat etwa 133°o mid 14,1. kg/cm 2 
(200 pslg) und wird In den eratea Verdampfer 55 durci 
Druckvezminderung. euf 0,07 ks/ca 2 (1 palg) verdampft. Ko- 
nozserea und LtJaunganitteldHapfe warden au^ den Verdaapfer 
35 oben fiber Leltung 46 abgezogen und die ELttssigkeit 
vird tlber Leitung 36 abgeaogen unci dem Zweitetufeneridt- 
fiter 32 1 sugeffffart* Di'eser Btroa enth&lt etwa 11 <Jew.-# 
Alf in-Eau t s cfcuk und wird aus dam Erhitzer nit 1 35°0 und 
1 4 » 1 kg/ca 2 ( 200 psig) fiber Leitung 36 1 In den zweiteu 
Verdampfungabehttlter 35' geftthrt, der bei etwa 0,07 kg/cn 2 
(1 peig) gehalten wird, Die 3!emperatur nach dea Verdenp- 
f en betrttgt etwa 102°0. Der Daapfstroa wird ilberkopf in 
Leitung 46 abgetrennt. Der Abatron wird liber die Leitung 
40 abgesogen. Die LBsuugsnittel- und HbnonerendHnpfe in 
Leitung 46 werden £Qr die Eickleitung nacii der Eeinigung 
in das EDiler- und PraJrtionierungssyatea gefilhrt. 

Der Polj3nerisationsbehaiters.bstroiD in Leitung 40 entbait 
etwa 15 Qew.-Ji Alfin-K&utaelnzk nit 102°C und dazu werden 
49 kg (108 Ibec) pro Stunde einer AntiossdanelBeung ge- 
geben. Danaoh wird der Abatroxa nit einer Grescbwindigkeit 
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von 1715,9 kg (3785 pounda). pro Stunde su einam ersten 
LBatmgBmittelatripper 41 gefUhrt, vo er silt heiflem Waeser 
geniBoht wird. tfasaerdaiopf nnd KofclanwaaBerBtoffdampfe 
ana 4-1 1 vera en eingefHhrt, ub die Suapeneion auf eine 
lemperatur von 101°0 an ertitsen, wffibrend die Hiaohung 
intenaiy gerdhrt vird. Das Iaooctan danpft Buaa&aen ait 
laopropanpl nnd Propylen ab. In der Kohl end ioxyd-AuBXilfr- 
rungafora warden Hatrixnuaoetylenat nnd ffatriwaoyolopenta- 
dien als die saureaalae in die vSBrige Phase extratiert. 
In der Saueretoff-AusftlbriragBforia werden alle oxydierten . 
Salze in die Vaaserphaae ertrahiert. In der Eater-Ausfifli- 
rungsforra warden B^xtrenatriumsalBe in die Wacaerphase ex- 
trahiert. Der Itemipfstroa in Leitung 42 macht etva J860 leg 
(8500 pounds) pro Stunde aus. Ieooctan, Butadien trad lao- 
pren verden getrocknet, kondenaiert nnd in dam LSstmgsmit- 
"telrtickgewinnimgssyBtea in Zone E gereinigt nnd snrtickge- 
leitet. DimeraB Butadien wird ebenfailB entfernt tmd ver- 
vorfen, 

E3 er^eben sich 8 Gev.~5» Kantachnklcrliaol in Waseer, die. 
ac Boden das Strippers ttbar Leitung 48 abgesogon nnd sn 
dca Syeitstnfon-IiOBungaitiittelatripper odor Srtiaelbilder 
41 1 goloitot, vp die Wasoerdaaapfdeat illation viederholt 
wird. Ser lasungamittelgehalt der dieaor Stufe zugeflllir- 
ton Ertfiael aacht etua 10 Gev.-£ ana, beaogen auf den Kaut- 
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Bcbukgehalt.-. Die- wSBrige KautBofcnkauf 8chlfianrang,. die aus- 
dieses Bxttaelbiiaer austritt* hat den LSsungBBilrtelgehalt 
aaf 1 0ew,-j6 verringert, becogen auf don Bauteobukgehalt. 
Der Dampf strum in Leitung 42 enthait is yesentlichsn alle 
Kohlenwasserstoffe (in der ^tar-AuBWhrongsfor» das ge- 
saarta ursprUnglich zoit den Krtoeln vorhaudene IBeungBffiit— 
tel), ausgenoimnen die Acetylene und Cyplopentadiene in dear 
Eatery- und Saner st off ausftlhrungBfoxm und aueserdem etwai- 
ges Propylen und Isopropanol* diedurch Hydrolyse das . 
Katalysatora gebildet. Bind* Die Eautechukfcritael enthait en 

nur kleine Mengen an MolekulaxgevlchtHmoderator und IS- 

.* ■ . , 

eungsnittel. 

•* * * 

Die Srikelaufeohiainzinrag aua dem IBsungaBittelstripper 41 1 
.gelangt durch den Biebseparator 52, wo die KautschnkkrU- 
mel entfernt werden f die auf der Oberflttohe des Behaiters 
schwlismen* Die ?ltlssigkeit. in dem unteren SbII vird cu 
dem ereten XrUmelbilder 41 surlickgeleitet. 

Die Eautschuldcrliiael in Porm von kleinen Teilchen, die et- 
wa 60 Gev.-jS Vaeser enthalten, werden abgestreift und 
treten in ein EntwSsaerungBBieb 56 ein, vo eie ait einom 
Zaltvaaserstroa srit einer GeBchwindigkeit von etva 49? 2 
Mr, (13 gallons) pro Minute kontaktiert werd en. Diea 
ktlhlt die Erifenel ab, Der Abflufi beateht aus Vasser und 
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. einer kleinen Menge an Kantecbukfeinstoffen und .wird zu 

i 

den Peinatoffabsitaer 55 gepumpt, wo die Efcutachukkxliael 
voa'oberen Bell -4m BeMltere surttok zu den fiieb 56 ttber- 
flieflen. Der AbfluB wird verworf en. Die sua den Sieb aua- 
getragenen ^tadrakkrBinel warden durch den FBrderer 60 
su der Austrelbeinriohtimg 61 geftihrt, die den VaeaBrge- 
bait dxxrob Scfcneckenkonpreaaion von 60 auf etwa 9 £ ver- 
ringert. Die E&utsobukkrUnel gelangen dann in den Expander 
64-» wo der Kautaohult durcb Zbapreaaion an* etwa 149°C er- 
hitzt wird, eo dafi bein Auatreten ana dexs Expander Wasser 
ale Daopf und Ltfsiragsmittel abdampfen. Daa Produkt wird 
darm an der Verpackungsotelle 67 verpackt und ist f ertig 
b flir den Vertrieb. 

'* * 
3 e i a p i e 1 1 

Ein Butadien/lsopreTi-vfi fio hp 0 i 7 ^ er i £ f>t tann genSfl dtr as:cb- 
folgenden Arbeit cweiac. nn'isr Ysxveadung der in Si/vnr 2 
geseigten Yorrichtun°; harsce V**?.lt verden. 

ffliisaiges ffatrivs (88 kg, 194 lbs.; sit stv;a 11£°c ^erfion ; 
£ei-i Heratellungsbel&ltsr-l'JS - r .r uic Satriwc :\s;orociiori rn:- 
reftlhrt und £51 2:* (Kio pernc*.} Z-soacta?! •for"?:: rus u.::v 
ICa.crrbehr.ltcr *H : ibci- leitiia-v 10? eei cisssi vr-sck von 
2,45 kg/cu" (;5 ?>aig) etalaufe^gei-isscw, ro;:c.c'*. da3 lft> 
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trium ttber das Gauliii-Mahlwerk 108 unter Bildung einer 
gleichaafligen Dispersion bei 116°C darin dispergiert 
wird. 

Bin Alfin-EataJLyeator wird bergeetellt, inden 953 kg 
(2100 pounds) Isoootan in den' XatelysatorsyntheBereaktor 
116 eingebracht werden, wonaoh 231 kg (510 pounds) der 
ffatriurtdisperaion und 54,4- kg (120 pounds) Isopropanol 
unter EHbren sugegeben werden, vobei gekShlt wird, um et- 
wa*66°C beisubehalteu. Der Alkohol wird 1b Verlauf von 
3 Stunden zugegeben. Bin Drittel dea Hatriums wird dabei 
in Hatriumisopropylat ungevandelt. Dann werden 1m Verlauf 
von 5 Stunden 86,2 kg (190 pounds) Butylohlorid zugegeben, 
wodurch die Hauptmenge dee restlichen Batriums in aqui- 
molare Hengen von IfatriuiBbutyi und Hatriumcblorid uiage- 
wandelt. wird. Wenn die Zugabe des Butylehlorids beendet 
is t, wird die Unset aung durcb Etlbren fto eine weitere 
Stunde vervollsttedigt. 

Dann verden 43,1 kg (95 pounds) Propylen* zugegeben, wo- 
durch Hatriuabutyl in Batriunallyl umgewandelt wird, unter 
Bildung von Butan als Jfebenprodukt* Di6eea rrird in dein 
Systen.behalten. 

Die so hergestellte Eat&lysatorauf col-lter^unt; wird Uber 
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leitung 123 mit einer Gescbvindigkeit. von 59 kg (130 
pounds) pro Stunde In den ersten Beaktor 131 eingespeist* 
Irockenes Butadien wird kontinuieriich ttber die Leitungen ' ' 
124, 133 ait einer Geschvindigkeit von 218 kg (480 pounds), 
pro Stunde eingespeist und trookenes Isopren wird ttber die 
leitungen 126, 133 in einer Henge von 54,4 kg (120 pounds) 
pro Sttlnde eingebracht. 1 ,4-Dib^ronaphthalin wird als ' 
Moderator mit einer Seechwindigkeit von 1,59 kg (3 $5 
pounds) pro Stunde sugegeben und Isooctan wird mit einer 
Qeschwindigkeit von 1934,5 kg (4260 pounds) pro Stunde 
sugegeben. Alle StrBme weyden 'nit etwa 38°C eingespeist. 

Die sechs Beaktoren 131 » 131 1 verden duroh Vaeser mit 
30°0 gekUhlt, so dafi sine Eeaktionstemperatur von 66 bis 
72°0 in jedem der Bedktoren beibebal ten vird, die voll 
Bit Pltlssigkeit gefahr en verden. Der Druck in den Beak- 
toren betrBgt 3?52 kg/cnn 2 (50 psig). Die Beaktionsni- 
b chung wird nacheinander von Beaktor ssu Beaktor geflLhrt 
und fler GesQQtdarobaatz und die Beaktionsze^t durch die 
Gresantreihe umTaflt etva 3 Stunden. 

In der 00 2 -Ausf iihrun^sf orra. enthftlt der Polymerisations- 
hfchaiteriibstro^ in Leitung 140 etwa 12 Gew.-*5 Alfin- 
Kautcohuk boi einer SfciHperatur von 66°C und wird nit 
coiner &esctorinfligfceit von 55»8 itr. (15 gallons) pro Ki- 
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... nute in den fto die Carbonyliertmg ansgeriisteten Be-" 
sohicfamgebehaiter 159 eingespeist, vo er nit Xohlen- 
dioxyd carbonyliert vira, das nit einer flesctafindiglceit 
von 878 "itr. (31 cu. ft,) pro Etunde sngefffltirt vird. Die- 
Verweilaeit betrttgt etwa 1 Strode. * 

Die oarbonylierte Hiaclrang vird ait einer Cesobvindi^. 
keit von 2227 kg (5000 pounds) pro Stunde den aretes IB— - 
snngsnittelatripper 141 srageflihrt, vo 'sie sit heifien 
Waaeer sit 88°C gemiBcht wird. Die waBeerlBslicfcen Salae ; 
-warden in das Waseer extrahiert. Vasserdaippf und Xohlenr- 
vasserBtoffdanpf aus 141 1 verden eingefiilirt, can die Sus- 
pension auf eine lexnperatur von 100°C su erhitsen, vSLh- 
rend die Hisohtmg iatensiv gerlihrt vird. Das isooctan 
dampft ab, susasmien mit Butadien, Isopren, Isopropanol 
und Propyl en. Etwa 98 dea GeBBmtl5Bungsmittela werden . 
in dea ersten Stripper entfernt. Die DastpfetrSne in lei- 
tung 142 machen etwa 5440 kg (12 000 pounds) pro Stund& 
aua. Ieooctan, Butadien und laopren werden getrocknet* 
kondensiert, in den LBsungsnittelgerwimrungseysten in Zo- 
ne D getrennt und zurtLckgelaitet. Diner ea Bntadien vird 
in der Sfiule 185 fiir die soliweren Praktionen entfernt 
und vervrorfen. 
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In der Sanerstoff-AuaftthriragBforn enthait der Polyneri- 
aationabeh&lt drabs troa in leitung HO etwa 12 Gew.-jJ 
Alf in-Kaut a chuk bei ainer Senperatur yon 66°0 und wird 
nit ainer (Jescbwindigkeit von 56,8 Itr. (15 gallons) pro 
Minute sn dem fttr die Oxyd&tion. auageritsteten Besohik- 
kungabehSlter 159 geftthrtt wo er nit trockener Luft oxy- 
diert wird, die nit einer Geaehwindigkeit von 2120 Ltr. 
(75 ou, ft.) pro Stnnde augefllhrt wirtf. Die Yerwailseit 
betr&gt etwa 1 Stunde, 

Die oxydierte Mieehung/Wird dann nit einer Geechvindig- 
keit von 2270 kg (5000 pounds) pro Stunde in den ersten 
LSaunganittelatripper 141 eingeftihrt, wo sie nit heifiem 
Waaser nit 88° C gemischt wird. Die wasserlBalichen Salze 
eins.chliefllich etwaiger oxydiorter Salskompleace Ton . 
Aaetylen nnd Cyclop entodien werden in das Waseer extra- 
hiert. Vaaserdanpf nnd Kohlenwasseratoffdampf ana 141 f 
warden eingerflihrt, nn die Suspension anf eine Tenperattir 
von 100°C zv whit sen, vjghrand dis msclrong Jntenaiv ge- 
riihrt wird. Boa Isooctan dampft ab, zugRimaen nit But ad ion, 
l3opren, Xacpropanol nnd Propylcn. Etwa 98 $5 des GeBant- 
IBGiingsiLittelc vevdon in den oraton Stripper eatfernt. 
Die JJampfstrBnc in lei-Vuug 142 mscben etwa 5440 kg 
(12 0C0 ] otradc; pro Stunde ana. Isoootan, Butadien und 
Isop^en vcrdeu gctrccknet, kondensiert, in den IAsunga— 
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aittelrtiokgevjjanungBsyBtea in Zone D'getremit trad zu- 
rttckgeleitet. DiaereB Butadien vird tn der S&ule 185 
flir ecbwere Praktiouen entfe'rnt una veggeleitet. 

In der Ester-AusfUhruugsfora entbSlt der Polymerisation s- 
behtilterabstroa in Leitung HO etwa 12 &ev.-# Alfin-Eaut- 
schuk bei einer leaperatur von 66°C tmd vird nit einer 
Gescbwindigkeit von etwa 56,8 Ltr. (15 gallons) pro Minu- 
te su dea ait organ is oh er Estetbesohiokung versebenen Be- 
Miter 139 gefUhrt, vo er mit organischea Ester uagesetzt 
vird, in diesea Fall nit Pbenylaeetat, das ait einer ffe- 
schwindigkeit von 6,35 kg (H pounds) pro Btiznde saige- 
fUhrt vird* Die Terweilaeit betr&gt etwa 4 Stunden. 

Die alkylierte Hiscbung vird dann ait einer Oeschvindig- 
keif von etwa 2270 kg (5000 jpounds) pro Btirade dea ersten 
LBsungsaittelstripper 14-1 zugefilhrt, vo sie ait heifiea 
Wasser ait 88°0 gemiscbt vird. Die wasserlSslicben Baize 
werden in das Wasser erfcrahiert* tfaeserdaffip£ und Koblen- 
v/asserstoffdaapf aus H1 1 vertlen eingeftthirt, ua die Sus- 
pension auf eine ffeaperatur von 100°0 zu erhitzen, xtrfih- 
rend die Hiscbung intensiv gertihrt vird. Das Isooctan 
daapft ab su seamen ait Butadien, iBopren mid etwaigea 
uiraagesetsten Isopropanol und Propylen, sovie zusaaaen 
mit substituierten Acetylenen und Cyclopentadienen und et- 
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waigem upungosetBtro flttehtigen orgahiaohen Seter, la 
diesen Jail Pnenylacetat. Btwa 98 J* Sea GeaaintiaeungHBit- 
tela warden in den eraten Stripper entfernt. Lie. Daapf- 
strSme in Leitung H2 Bachen-etwa 5440 kg (12 000 pounds) 
pro.Stunde aus. 'Isooctan, Botadien and Isopren warden ge- 
trocknet, kondensiert, in den Msunganittelrtickgewin- 
nungaeyateiD in Zone 2 getrennt und snirUelgeleitet. Etwas 
dimeres Botadien sowie etwaige Bchwera Praktionen und et- 
waiger unungesetater organischer Ester werden in der Bttule 
185 fur Behwere Sraktionen entfernt und abgeftlhrt. 

Eb ergeben Bi.ch 5 Sev.-jJ EautBohuitctoel in Wasser, die 
am Bbdeu dee Strippers 141 fiber Leitung 14S abgezogen und 
dem Zveitstufen-lBsungBnittelstripper Oder Xrttoelbilder 
141 1 augeftihrt werden, wo die WasBerdaapfdeBtlllatiou 
wiederholt wird. Der LBsungsnittelgehalt der ErOmel W 
Beginn dieser Strafe betrSLgt etwa 10 Gew.-jS, besogen auf 
den KautBcbukgehalt. Die wiiBrige BautBchukauf Bchiaamrong, 
die aus dieaea Ertaelbilder austritt, hat den LBsunga- 
nittelgehalt auf 1 Gov. -56 verringert, besogen auf den 
Kautechulcgehalt. In der COg-AuBftihrungsform enthait der 
Dainpf stroa in Leitung 142 ia weseutlichen alle ureprttag- 
lioh ait den Kriineln vorbandene Koblenvasserstoffe. aus- 
genonmen die Acetylene und Cyolopentadien und auBeerdem 
Propylen und Isopropanol, die durch Hydro lyse dee Xataly- 
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In der Saueratoff -An8ftIhrungsforri- enthaLt der Eeapfetrom 
In lieitung 14? isr wesentliohen alle alt' den Brtineln ur- 
aprHnglioh vorhandene ZohletrvmsserBtoffe, auegenoiraen die 
Aoetylene und Oyolopeutadien, imd auaaerdea Propylta und 
laopropanol, die dur oh Hydr0l7.se dea Xatalyaatora gebil- 
flat Bind. 

In der Bater-Auaftihrungafora entMlt der Dampfstroa In 
Leitung 142 la weeentlioben allea LBaungaaittel und alle 
Hbnoaeren, die uraprUnglich nit den Xrflaeln vorliegen, • 
Bubatituierte Acetylene nnd Oyclopentadiene und auaaer- 
dea etwaigea umnngesetztee Propylen und Isopropanol, die 
durob Hydrolyae dea K&talysatora gebildet aind» 

Die Kauteobukkrflael enthalten nur kleine Mengen an Mole- 
kulargevlahtsaoderator und LDaungamittel. 

Die ZrtaolaBfacblfliniiaing aua dam LHaungamittelatripper 
141 1 lfluft durch den Siebaeparator 152, Vobei Xfenrtaehnk- 
krflmel entfernt verden, die an der Oberfl&obe dea BebUl- 
tera eohwiaaen. Die Plttseigkeit in den unteren Tell vird 
su dea eretep XWlaelbilder 141 surttoigeleitet. 
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Die Eautschukkrltael In form tod kleinen Teilohen, die et- 
wa 60 CteWt-jS Yasser enthalten, word en abgestreift und 
treten In das Bntv&Bsenmgssieb 156 ein f vo sie alt 
einen Xaltvasserstron mlt elner Seeohvindigkeit von etva 
49 1 2 Ltr. (13 gallons) pro Himrte kontaktiert verden* Dies 
klihlt die KrUmel ab, verblndert Yerstopf en des Sidbes und 
vermindert den Balsgebalt. Der Abflufl, der ens Yasser und 
elner kleinen Kenge Eantsefaukf einstoffen -besteht, vird 
Abb PelnstoffabsitBer 155 gepumpt, vo die Eautschukkriiinel 
void oberen Sell des Beh&lters zurtlck auf dae Sieb 156 
UberflieBen. Der AbfluB vird veggeleitet« Die ana den 
Bleb * ausgetragenen Kautschukkrilmel verden durcb den FSr- 
derer 160 eu der Anstreibeinriobtnng 161 geftlhrt, vo der 
Vaesergehalt durcb ScbneckenkoispreBsion von 60 # auf etwa 
9 jJ verringert vird. Dia EautschukkrUmel gelangen dann in 
den Expander 164, vorin der Eautsohuk duroh EostpreBeion 
bei erhBhten Drucken auf etva H9°0 erhitzt vird, so daB 
beim Austreten ens den Expander Yasser als Danpf und LS- . 
Bungsmlttel absieden. Das Produkt vird dann an der Yer- 
packangsetelle 167 verpackt und 1st t ertig fttr den Yer- 
trieb. 
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Paten taaaprttche.t 

. 1 . Ebntiauiarliobe8 7erfahren zur Herataliung von 
Alfin-Folyneriaaten aus Alfin-Mononaren, daduroh sekemi- 
aeiohnet, daB.man ein prganiachaa ungeaattigtea; Alf in- 
Monomeres, Alf in-Katalyaatar, Kolekulargewicntaooderator 
und LBauuganittel kontiauierlioh niaoht, kontinuierlich ' 
die Polyne'rieation dea Alfin-Mbnoner en bei einer erhBhten 
SJenperatur, bei der die Eeaition ablauft, bewirkt, vahrend 
daa Itolekulargewioht :dtcroh Einatellnng der Menge dea Mole- 
to^S^^B^dexutqra geregelt vird, die Eeaktionani- 
ochung • lrantinuierliab nit Eohlendioxyd, Bauerafoff Oder 
• einem organiaohen Eater bebandelt, wobei daa ¥oblendioayd 
OrganonetaUverbindungen in organi8ehe 8auresalae uawandelt, 
der Saueratoff Organonetallverbindungen deir entaprechenden 
Aoetylene und von Oyclopantadien fixLert una der orgaai- 
aphe Ester Aoctylide und pyclopontadien-Orgahoaetallver- 
bindungen in Metallaalae, aubatituierte Aoetyleno baw. 
aubatituierte Cyolopentadiene unwandelt, dann fltlchtige 
Haterialien, einachlieeiicb unungeaetsten Mononeren, 
flUcbtigea niedrigem Polymeriaat und LOaunganittel aua 
der Alfin-Eolymeriaatreaktionomiaohung kontinuierlioh ab- 
trennt, vaaaerlBalidbe Salze aua der Healrtionamiachung in 
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Wasser erfcyahiert, derartige flllchtige Btoff e ans der 
sich ergebendeu Dispersion duroh Wasserdaopfdestillation 
entf ernt und danach LBsnngsnittel sur Vied erverwendung 
srurlickgewinnt Bowie das Alf in-Polynerisat vSsoht und 
trocknet* 

2. Verfahren mob Ansprucb 1 , dadurch gekenmseieh- 
net, dafi man das Molekulargevicht des Polyaerisats axis- . 
schliefllich dnrch Einstellxrag der Mange des Molekularge- 
vichtsmoderators regelt, wfihrend Eeaktionebedingungen, 
Honge des Eatalysators imd and ere Verfahrensvariablen re- 
lativ konstant gehalten werden. 

3» Yerfahren nacb Ansprnch 1» daduroh gekennaeichnet, 

daS man die Polymerisation bei elner Seanperatnr iimerhalb 
deB. Bereiches von etwa 5 bis etwa 94°C dnrchftihrt. 

4. Terfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennseich- 
net, dafi man die Abtrennnng von fltlobtigen B toff en durch 
Schnellverdampfung bei eiuer Temperatur innerhalb des 
Bereiches Ton etwa 50 bis etwa 275°C nnd bei elnem. touok- 
unterschied vor und naoh der SohnellTerdanpftmg inner- 
halb des Bereiches Ton etwa 2 r 46 bis etwa 35 $ 2 kg/cm 2 
(35 bis 500 psi) durchfiflurt. 
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5 * Verfahren nach Anepruch 1, dadnreh geiennaeich- 
net, dafl man die Heafctionsinisclnmg- dirakt nach der Kbhlen- . 
diosydbehandlung nit Vaaaer abaehreckt und fltiohtige Stof- 
fe dnrch WasserdaaipMsatillatlon ana der eich ergebenden 
Mischnng heraraBdestiliiert. 

6 . Verfahren naah Anspruch. 1 f dadnreh gekettnseich- 
net, das man, wena Saneratoff *ur Biehandlung der Beak- " 
tioneoiBchung yerwendet yorden lot, die Heaktionsnrisclraag 
nach der SauersioffbehandiTrag direkt Bit Waseer abachreckt.. 

7. Verfahren nach Anepruch 1 r dadurch gekeunzeicb- 
net, dafi.aan, vena organisohar Ester sur Behandlnng der 
HeaktionemiBchung verwendet worden ist, die Eeaktionani- 
echung nach der Behandlung ait dea organiechen Bstar 
direkt ait WaoBer abachreckt. 

8. Verfahren nach Anepruch 1 f dadurah gekennaeiehnet, ' 
daB man die Waeserdaapfieatillation bei einer Zeaperatur 
innerhalb des Bereichee von etva 50 bie etwa 130°G*durch- 
fUhrt. * * 

9» Verfahren nach Anepruch 1, dadnroh gekeanzeich- 
net, dafl der Alfin-Xatalyaator Hatrinaallyl-ITatriumiso- .* 
propylat ist.. 
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10. •. Verfahren naoh Anapruch 1, flatter oh gekennzeich- 
net t daS der Holeknlargewicht saod arator etne dihydroaro- 
Bjatieohe Verbindung 1st* 

1 1 . Verfahren nach Anepruch 1 9 dadurch gekennaeich- 

net, daB die d ihydroaromatisohe Verbindung ein Dihydro- 
naphthalin 1st. 

12. Verfahren nach Anspruoh 1, dadurch gekennaeichnet, 
daB das Monomere Btrfeadlen 1st. 

13, Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekermzeich- 
net 9 daS das Hbnomere aus Butadien irad leopren besteht, 

14* . Verfahren nach ^Anapruch 1, dadurch gekennseich- * 
net, daB das Monomere aua Butadien und Styxol besteht. 

15. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gokennzeioh- 

net, daB der Alf in-Katalysator und die sur* Herstellung 
dee Alfin-Eatalyaatort! vc^fendete ffatriumdiapersion in den 
gleichen ICsuagcrjit-feel barges-tell* v/erdcn, das fOr die 
Alf in-Ubnco ^^aFol^fleriEatloiiEraalrtion verweudet wird, 
und da.1 da.i I!:3u:.c>aaHr5eI su alleu drei Siufoii KurtLekge- . 
leitet virn* 
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16, Yerfahxen naeb Ansprucb 1-, dadttrch gekennaeiob- 

. net,' daB der Hojierator in- einer Mange 1m Beroloh von etwa 
0,1 bio etwa 10 £ vorliegt, " 

: ; .17;^ Yerfahsen nach Ansprucb 1, dadnrcb gekennaeich- 
" net, dafl.die varwendete Henge an Monomerea bo bereehnet 
Vlrd^ 'daB sich in der BeaktionBia'enng eine Alfin-Polymeri- 
eatfconsGntration innerhalb dea Bereichee von etwa 2 bis 
etwa 25 ffew.-§S ergibt. 

-18. Yerfahren naoh Ansprucb 1, dadu-rch gekennseicb- 
net, daB man ein Alfin-PolymeriBat mit elneni *Mbonsy-\/ert 
von etwa 30 bie etwa 110 herstellt. 

19. Yorfahren naci Ansprucb 1, dadnrci gekeanseich- 

.net, &c£ scan fliichtige Stoff e durcb Einbringen in heiBes 
V&seer mit eirca 50 bis etwa 130°0 entferat. 

20* YerfeHren nach Ansprucb 1, Cad'^ah gskGraselch- 
net, daB aaan ror der Abtrenmrag von LSEUU££B>.fc J ;el vcn& nn- 
tsa^esetztec Hcncscren di? Heai-jionsuisohuug nil; Vase sr 
vaeoht. 

£1. Verfehr-i i naoh As3p:rici- 20 r cacv.rja s^oim.fc^iolv- 

uc*!*, fla2 da a Vacs;**? rabroud da? ^s^-.vov^a^o = iy. eegcr.- 
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BtroD zu- der HeaJctionaaiecbung flieBt. 

22. Verfahren nacb Anspmch 1, dadnron gekennaeioh- 
uet, daB der organlscbe Bat'er ein Hkylalkoholeetex airier 
aliphatiBoben Store 1st und 1 bis etwa 20 loalenetoff- 
atosse anfweiat. 

23. Verfahren naob Anspruch. 1 , dadnroh gekeniiEeieb- 
net, daJ3 der organiBCbe Ester ein AlkylaUcoholeater Oder 
sin sxomatisoher Aliobolester einer aronatlaeben oder ali- 
pbatischen SMnre 1st trad' 6 bis etwa 2.0 Kphlenatoffatome 
enthklt. 

24. * Kontlnuierlicb.es Yerfabren aur Herstellung von 
Alf in-Polyaeriaaten ana Alfin-Moconeran, dadurcb gekenri- 
aeichnet, dafl nan eln organisohea ungeaattigtes Alfin- 
Monomerea, Alfin-Katalyeator, Molekulargewicbtaffloderatqr • 
tad LBaungsaittel Jcontinuierllcb miacbt, die HLaebung 
kontinuierlicb ducob eine Beaktionszone le±tet r vanrend 
die Polymerisation deB Alfin-Honomeren bei elner erbBh- 
ten Tenperatur bewirirt wird, bei der die Beaktion ab- 
lauft, wahrend das Hblekulargevioht dnrob die gevablte 
Henge dea Molekulargewichtsnoderatora geregelt wird, aua 
"der Beafctionazone eine Alfi*-Polymerisat entbaltende • 
EeaktionaniBclrang ait einen Mooney-^Vert von mindestena 
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70. jS des gerwttaflditen Mooney-Vertee und einer -Alf ln-Po- 
•lymerieatkonEentration von etva 2 bis etva 25 GeWt-jC ab- 
sieit, die Ees&tioneaiBcbung kontinuierlidt nit Eohlen- 
dioayd, Sauerstoff oder einezn organiscben Eater behan- 
delt, vobei daa Koblendioxyd dazu dient, Organ oaetallrejs- 
bindungen eineebliefllieh Acetyliden und Cyclop eratadien- 
metallverbindungen zu den entepreclxehden S&uresalaen sax* 
carbonylleren, dor 8auereto£f dasu dient, firganoznetall- 
verbindungen von Acetyleu und Cyolopentadien su oxydieren 
und der organ is cbe Eoter "daau dient, nit OrganometallYer- 
binduagen eineohliefllicb Acetyliden und Cyclopentadien- 
metallYerbindungen unter Bildtmg der entspreclienden sub- 
stituierten Acetylene, subatituierten Cyclopentadi«ne und 
•Hetall^alse sju reagieren, die BeaitionBiiiiscbung xait Waeser 
bei einer ffemperatur von etwa 50 bis etwa 130°C miecht, 
Danrpf in die Healrtionmiscln^.eiiiftil^ flttcltige Stof- 
fe einscblieSliob nnumgesetztom Hoaomeren, flttcbtigem 
niedrigem Polymerisat trad LSsnngeinittel aus der mit Vas- 
aer behandelten Alfin-Poljpi^ioal^eattionBiDischnng ab~ 
trennt und TOrttokgewinnt, Monomer ee und XBsungsmittel znr 
Vied ervervendung abtrennt und eurGLckgevinnt und den 
Allin-Eautsofcuk w&echt und troeknet, 

25.. Verfahren nacb Anspruch 24 , dadurob gekenneeioh- 

netf dafi nan den Alfin-Katalyaator in einem inerten IS- 
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eungsnittel *ur Vertfendmig In das ,Yerf ahren heratellt, 
vobei jnaa von in einem inerten 3»smgainittel anapendier-" 
tern Batritan, Metbyl-n^lkylcwbinol nnd Olefin ausgeht 
trad HBsungsolttel, Carbinol tmd Olefin la der Yasser- 
daopf destination eurttckgevinnt una mindeatena das 13- 
Btm^Bmittel eurtiaileitet. 

26* Ysrfahren nach Anspmeh 24, dadurch gekennzeich-. 

net, dafl san die Beaktionaaischiing bei einer lentperatur 
la Bereich too etwa 50 bia o&« 275°0 und bel «inem Druclccmter- 
aehied vor trad nach der Schnellverdanpfung la Bereich ron 
etva 2,46 bie etwa 35,2 kg/oa* (35 bis 500 psi) vor dam 
Mieehen der Beaktionsaiaolrang nit Wasser einer Bchnell- 
yerdaapfnng untarwlrft uhd trookenes Bononeres trad L8- 
eungsraltter getrennt ana *f euchtea Honomeren irad Matrnga- 
mittel anrUckgewinnt, venn Kohl end ioxyd oder Saneratoff 
vervendet verden, xrad trookenes Hbnoaerea getrennt zurtlck- 
gewinnt, venn ein organischer Ester vervendet wird. 

27* Yerfahren nach Anspruch 24, dadnroh gekennzeich- 

net, daB der organ ische Eater ein HkylaUcohol eater einer 
aliphatiachen Store 1st trad 1 bia etwa 20 Kohlenatoffatome 
anfweiat. 
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28. Verfahren naoh Aaepruch 24, dad«xoh gekeimaeloh- 

net, dafi der organlBche Ester ein Alkylalioboleirter oder 
.ela iaronatiBoher Alioholester- einer aranatiaehan oder all- 
pfcatiacheir Saora 1st vni 6 bis et«a 20 Sohlenstoff atone • 
attfveist. 
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